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ELABORACIÓN ARTESANAL DE BIODIÉSEL EN REACTOR AGITADO 
MEDIANTE USO DE CATALIZADORES SÓLIDOS 
 
 
 
 
RESUMEN 
 
 
Elaboración artesanal de biodiésel en un reactor agitado, a partir de un aceite de fritura usado 
pre-tratado, empleando como catalizador sólido, óxido de calcio.  
 
Previo a la obtención del biodiésel, se definió en el diseño factorial 2
3
 las siguientes variables 
para la reacción de transesterificación asistida por catálisis heterogénea: una relación molar 
metanol:aceite, un porcentaje en peso del catalizador referido a la masa de aceite, y un tiempo 
de reacción. Se utilizaron ensayos de destilación simulada por cromatografía gaseosa para 
cuantificar la conversión de los triglicéridos presentes en el aceite a los metil-ésteres de ácidos 
grasos. La eficiencia del catalizador en el proceso se comprobó por la caracterización 
fisicoquímica del biodiésel obtenido a las mejores condiciones de reacción que permitieron 
alcanzar el más alto rendimiento. 
 
Se concluye que a las siguientes condiciones: una relación molar metanol:aceite 12:1, con 2% 
en masa de óxido de calcio, y 180 minutos de reacción, se obtiene una conversión a FAMEs del 
92%; composición suficiente para que el biodiésel cumpla con los parámetros más 
representativos de la norma INEN 2482. 
 
PALABRAS CLAVES: / BIODIÉSEL / BIOCOMBUSTIBLES / TRANSESTERIFICACIÓN 
/ DESTILACIÓN SIMULADA / CROMATOGRAFÍA DE GASES / CATÁLISIS 
HETEROGÉNEA / 
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HOME BREWED BIODIESEL IN A BATCH STIRRED TANK REACTOR BY USING 
SOLID CATALYSTS 
 
 
 
 
ABSTRACT 
 
 
Artisanal biodiesel produced in a stirred tank reactor starting from waste cooking oil with the 
assistance of calcium oxide as a solid catalyst.  
 
Before obtaining biodiesel, a factorial design 2
3 
was defined, which included the following 
variables for the heterogeneous catalyst assisted transeterification reaction: molar proportions 
between methanol and oil, catalyzer’s weight percentage referred to oil’s mass, and reaction 
time. There were employed gas chromatography Simulated Distillation essays to quantify the oil 
triglycerides’ conversion to Fat Acid Methyl-Esters. The catalyst’s efficiency at the process was 
checked by a physicochemical characterization of obtained biodiesel at the best reaction’s 
conditions that allowed to reach the highest yield. 
 
In conclusion, the best conditions that allowed one to obtain a 92% yield to FAMEs were: 12:1 
methanol:oil at molar proportion, 2% weight of calcium oxide, and 180 minutes at reaction 
time. That FAMEs composition is enough to make biodiesel satisfies the most important 
requirements according to the Standard INEN 2482. 
 
KEYWORDS: / BIODIESEL / BIOFUELS / TRANSESTERIFICATION / SIMULATED 
DISTILLATION / GAS CHROMATOGRAPHY / HETEROGENEOUS CATALYSIS /
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INTRODUCCIÓN 
 
 
Los combustibles fósiles constituyen una fuente no renovable de energía por lo que la sociedad 
actual consciente del problema, busca disminuir la dependencia de los mismos mediante la 
elaboración y consumo de combustibles alternativos que disminuyan la necesidad de uso de 
petróleo y sus derivados. Una de las soluciones más atractivas por años ha sido el biodiésel por 
su sencilla elaboración y  los muy buenos resultados en su utilización en motores Diésel. 
 
La Facultad de Ingeniería Química de la Universidad Central del Ecuador se ha interesado en el 
estudio y el desarrollo de métodos para la producción de biodiésel haciendo uso de la 
biotecnología. Se han desarrollado diversos estudios como el caso del Señor Jorge Páez, 
Obtención de biodiésel a partir del aceite de piñón en el año 2002 y su posterior evaluación en 
motores realizada por el señor Frank Vargas en el año 2003, que permitieron establecer un 
procedimiento sustentable para la elaboración de biodiésel, indistintamente de la materia prima 
utilizada, siempre mediante catálisis homogénea. Sin embargo, la separación de los 
subproductos obtenidos conlleva un proceso relativamente complicado, por lo que resulta de 
interés realizar una investigación que permita la utilización de materiales sólidos como 
catalizadores heterogéneos en el proceso de elaboración, de tal manera que resulten más 
sencillos los procesos de purificación y separación de productos a nivel artesanal.. En el año 
2014 se han realizado nuevos estudios relacionados a la elaboración de biodiésel y acerca de la 
utilización de nuevos catalizadores para realizar la transesterificación de esteres, con el caso del 
Señor Cristian Cárdenas, Obtención de biodiésel a partir de aceite de frituras, utilizando un 
nuevo catalizador. Aquel trabajo muestra que, mediante la utilización de un catalizador de 
fosfato de vanadilo se deben cambiar las condiciones de reacción durante la etapa de la 
transesterificación para llegar a obtener un rendimiento alto de conversión de triglicéridos 
presentes en aceites de fritura usados a metil-ésteres.  
 
Producir biodiésel mediante uso de catalizadores sólidos heterogéneos alcanzando rendimientos 
similares a sus semejantes homogéneos supone una ventaja en el proceso, sobre todo cuando la 
materia prima es residuo de otras actividades y más aún cuando el catalizador se puede 
recuperar, el proceso se vuelve sustentable y disminuye su costo significativamente. Los 
catalizadores sólidos debido a su alta eficacia y facilidad de reutilización constituyen una 
alternativa más para su uso en procesos artesanales de elaboración de biodiésel en el país, 
apostando por la conciencia de cada individuo para con el medio ambiente. 
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En este trabajo se estableció un procedimiento adecuado para la elaboración artesanal de 
biodiésel en un reactor agitado a partir de aceite de fritura usado empleando un catalizador, en 
lo cual primeramente se diseñó el proceso y a continuación se comprobó que el catalizador 
seleccionado óxido de calcio funcionó de acuerdo a la teoría y fue útil para el proceso.   
 
A escala de laboratorio se construyó una unidad experimental que permitió obtener biodiésel de 
conformidad con la normativa vigente en sus principales parámetros de interés considerando 
que el proceso era artesanal, evaluando el uso del mejor catalizador a emplear. Este estudio 
contempló únicamente un cambio en el mecanismo catalítico que rige la reacción de 
transesterificación y se limita a evaluar el biodiésel obtenido mediante el uso del catalizador 
sólido óxido de calcio debido a su alta eficiencia, selectividad, actividad y bajo costo. Si bien se 
emplean muchos equipos de laboratorio, el alcance del presente trabajo es únicamente para la 
elaboración de biodiésel a una escala artesanal haciendo uso del catalizador mencionado. La 
metodología que se empleó para seleccionar las nuevas condiciones de operación del reactor 
durante la reacción de transesterificación al sustituir el tipo de catalizador fue de un diseño 
factorial con dos niveles para tres variables de estudio (diseño 2
3
). Los resultados obtenidos 
muestran que el biodiésel obtenido es un producto de calidad que cumple con la mayoría de los 
requisitos para su uso en el Ecuador garantizando su buen desempeño en motores Diésel en 
automóviles y generadores eléctricos. 
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1.  MARCO TEÓRICO 
 
 
1.1  Biodiésel 
 
 “Combustible líquido conformado por una mezcla de ésteres de ácidos grasos, que se obtiene 
de triglicéridos presentes en aceites y grasas vegetales o animales, refinados o ya utilizados. Se 
obtiene mediante una reacción química llamada transesterificación. Su principal aplicación es 
sustituir parcial o completamente la demanda de diésel.” [1] En el año 2009 se establece en el 
Instituto Ecuatoriano de normalización (INEN) la norma INEN 2482 para medir los parámetros 
de calidad del biodiésel puro (B100) a comercializar en el Ecuador. Las especificaciones 
completas del biodiésel se muestran en el anexo A. 
 
 
1.1.1  Transesterificación. Es el nombre de la reacción química que interviene en el proceso de 
elaboración de biodiésel. El término se aplica estrictamente a la reacción de un éster con un 
alcohol para obtener un éster diferente como se muestra a continuación. Es una reacción 
química catalizada por ácidos así como también por bases. [2] 
 
 
 
La reacción, utilizando metanol queda expresada de la siguiente manera: 
 
 
R.1 
 
 
 
 
 
 
R.2 
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1.1.1.1  Variables que afectan a la reacción de transesterificación. [3] Para que la 
transesterificación de aceites vegetales ocurra, se requieren ciertas condiciones de reacción: 
 
a) Temperatura. Si se incrementa la temperatura, el rendimiento de la reacción aumenta y el 
tiempo de reacción se reduce. Se recomienda trabajar a temperaturas no mayores al punto de 
ebullición del alcohol a emplear por razones económicas, de seguridad y técnicas para evitar 
la formación de burbujas que limiten la reacción en la interfase alcohol / aceite / biodiésel.  
 
b) Relación molar entre las materias primas. La reacción estequiométrica de 
transesterificación requiere de tres moles de alcohol y un mol de un triglicérido para producir 
3 moles de ésteres (pudiendo ser diferentes compuestos). La transesterificación es una 
reacción química reversible, por lo tanto requiere de un exceso de alcohol para llevar la 
reacción al lado derecho hacia los productos.  
 
c) Agitación. Dar agitación al sistema resulta de importancia dado que cuando se alimentan los 
reactivos al reactor se forma un sistema de dos fases líquidas inmiscibles entre el aceite y el 
alcohol. La transferencia de una fase a otra se  facilita dotando intensidad de mezclado al 
reactor mediante sistemas mecánicos de agitación. La agitación debe ser fuerte y constante a 
lo largo de la reacción para sistemas donde se utilicen catalizadores sólidos, facilitando el 
ingreso de las fases a los poros del catalizador. Valores de agitación entre 350 a 600 RPM 
logran superar el valor mínimo del número de Reynolds, garantizando que la  transferencia 
de masa de reactivos y productos no limite la velocidad de reacción. 
 
d) Acidez y agua. La presencia de ácidos grasos libres y agua en el proceso dan lugar a una 
reacción química paralela a la transesterificación denominada saponificación, con la cual se 
producen jabones. Utilizar ácido sulfúrico en un proceso de esterificación reduce el 
contenido de ácidos grasos libres presentes. Otra opción para reducir la acidez presente en el 
aceite consiste en pre-lavar el aceite con un poco de glicerina. 
 
e) Tiempo de reacción. El rendimiento de una reacción depende del equilibrio final alcanzado 
para unas determinadas condiciones de reacción. Para la reacción de la transesterificación, 
para alcanzar el equilibrio final se requiere menor tiempo de reacción cuando se emplean 
alcoholes simples como el metanol en lugar de alcoholes de cadena más larga como el etanol 
y el propanol. Es posible que a un tiempo de residencia t muy corto en el reactor, no se haya 
llegado al equilibrio final inclusive si en la reacción interviene un catalizador, en este caso la 
reacción se mantiene incompleta o en un nuevo equilibrio para las condiciones nuevas que 
adquiera al detener el reactor discontinuo. 
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1.1.2  Métodos para la elaboración del biodiésel  
 
Tabla 1. Métodos  de elaboración del biodiésel 
Método Descripción 
Transesterificación 
por catálisis 
homogénea  
Se realiza empleando catalizadores homogéneos ácidos (ácido sulfúrico 
principalmente), o alcalinos (hidróxido de sodio o hidróxido de potasio) 
alcanzando rendimientos superiores al 90%.  
Transesterificación 
por catálisis 
heterogénea  
El catalizador al ser sólido, se puede separar con mayor facilidad de los 
subproductos obtenidos, permiten trabajar con aceites con elevado 
contenido de ácidos grasos libres como los aceites usados de fritura, y el 
coste de producción se reduce debido a que se reutiliza el catalizador. 
Transesterificación 
enzimática 
Utiliza lipasa porque resulta fácil la separación de los productos, 
requiere poca agua para el tratamiento de residuos, la recuperación de 
glicerina es fácil y no promueve reacciones secundarias indeseadas. Sus 
inconvenientes son la contaminación del producto con la enzima 
residual y el alto coste de producción de lipasa para una gran escala. 
Transesterificación 
por uso de  
procesos 
supercríticos 
Ya no se requiere la presencia de un catalizador, la reacción se completa 
en minutos. En condiciones supercríticas las dos fases parcialmente 
miscibles se convierten en una única fase homogénea, acelerando la 
reacción al no existir intercambio de masa en la interface. 
Transesterificación 
asistida por 
microondas 
Mediante la irradiación de microondas se reduce el tiempo de reacción y 
se aumenta el rendimiento. La relación molar alcohol:aceite se 
aproxima mucho a la estequiométrica de 3:1 y la separación de 
subproductos se vuelve sencilla. Su escalado de laboratorio a escala 
industrial no es fácil, esto se debe a la dificultad de la penetración de la 
radiación en el material absorbente siendo de unos pocos centímetros. 
Ultrasonido Se utiliza para agilitar la reacción de transesterificación, mejora la 
velocidad de reacción en una variedad de sistemas reactivos. El 
ultrasonido es una frecuencia superior a la que el oído humano percibe, 
se encuentra entre 20 Khz hasta sobre 100 Mhz. Como cualquier onda, 
comprime y expande la separación molecular del medio que atraviesa, 
una baja frecuencia de irradiación de ultra sonidos es útil para el 
proceso de transesterificación, ya que proporcionan energía mecánica a 
la mezcla y la energía de activación necesaria. 
FUENTE: ABAD Medina, Edna et al. Análisis y Diseño de un sistema de recolección y 
tratamiento de aceites domésticos usados para la producción de biodiésel en la ciudad de Piura y 
Castilla. Piura, 2013. pp. 33-38 
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1.1.3  Elaboración de biodiésel mediante transesterificación por catálisis heterogénea. En 
términos generales, el proceso de elaboración de biodiésel mediante transesterificación por 
catálisis heterogénea, implica la mezcla de las materias primas: aceite o grasa (fuente de 
triglicéridos), y un alcohol de bajo peso molecular. Mediante el uso de un catalizador sólido (los 
reactivos se encuentran en fase líquida y el catalizador en fase sólida, por tanto la catálisis es 
heterogénea al encontrarse el catalizador en una fase diferente a las fases de los reactivos) y 
condiciones adecuadas de reacción producirán principalmente como subproductos biodiésel y 
glicerina. 
 
 
1.1.3.1  Materias primas 
 
a) Aceites y grasas. [4] Los aceites y las grasas vegetales o animales se constituyen 
principalmente por triglicéridos en una proporción superior al 95% en peso. Estas moléculas 
se componen de una molécula de glicerina, que se une con tres moléculas cualesquiera de 
una gama de ácidos grasos, como se muestra en la figura 1. 
 
Figura 1. Estructura química general de la glicerina y de un triglicérido 
 
Los grupos sustituyentes R1, R2, R3 que se muestran ligados al grupo funcional éster           
(-COO-), son cadenas hidrocarbonadas correspondientes a los ácidos grasos R1-COOH, R2-
COOH, y R3-COOH.  
 
Los triglicéridos pueden ser simples o mixtos, dependiendo si son iguales o diferentes los 
grupos sustituyentes unidos a la molécula de glicerina. Los aceites vegetales y las grasas 
animales que son de origen natural, son mezclas complejas de ambos tipos de triglicéridos 
anteriormente mencionados. La composición de un aceite o grasa se expresa en función de su 
perfil de ácidos grasos donde las moléculas de triglicéridos se rompen ocurriendo una 
reacción de transesterificación con metanol. Se las cuantifica como metil-ésteres mediante 
análisis cromatográfico. Los principales ácidos grasos presentes en aceites y grasas, sus 
nombres, sus fórmulas y puntos de fusión y ebullición se muestran en las tablas 2 y 3. 
7 
 
Tabla 2. Principales ácidos grasos saturados presentes en aceites y grasas 
Nombre 
común 
Nombre 
técnico  
Fórmula Punto de 
fusión 
[°C] 
Punto de 
ebullición 
[°C] 
Peso 
molecular 
[g/mol] 
Láurico Dodecanoico C12H24O2 C12:0 44,2 130 200 
Mirístico Tetradecanoico C14H28O2 C14:0 54,4 149 228 
Palmítico Hexadecanoico C16H32O2 C16:0 63,0 167 256 
Esteárico Octadecanoico C18H36O2 C18:0 69,4 184 284 
Araquídico Eicosanoico C20H40O2 C20:0 76,0 204 312 
FUENTE: BENJUMEA, Pedro; AGUDELO, John; RIOS, Luis. Biodiésel: Producción, calidad 
y caracterización. Medellín, 2009. p. 6 
 
Tabla 3. Principales ácidos grasos insaturados presentes en aceites y grasas 
Nombre 
común  
Nombre  
técnico  
Fórmula Punto de 
fusión 
[°C] 
Punto de 
ebullición 
[°C] 
Peso 
molecular 
[g/mol] 
Palmitoleico 9-hexadecenoico C16H30O2 C16:1 0,5 210 254 
Oleico 9-octadecenoico C18H34O2 C18:1 16,3 286 282 
Linoleico 9,12-
octadecadienoico 
C18H32O2 C18:2 -6,5 229,5 280 
α-
Linolénico 
9,12,15-
octadecatrienoico 
C18H30O2 C18:3 -12,8 231 278 
FUENTE: BENJUMEA, Pedro; AGUDELO, John; RIOS, Luis. Biodiésel: Producción, calidad 
y caracterización. Medellín, 2009. p. 6 
 
Un aceite vegetal debe reunir ciertas propiedades para determinar si requerirá un pre-
tratamiento adicional previo a convertirse en biodiésel. Esto se debe principalmente a la 
aparición de compuestos contaminantes que puedan interferir en la reacción de 
transesterificación, disminuyendo el rendimiento de la misma. Las propiedades de los aceites 
dependen de su naturaleza (procedencia, por ende composición), el proceso de fabricación,  
y de las condiciones a las que han sido sometidos (los procesos de refinado, el 
enranciamiento al ambiente, los procesos de fritura, las altas temperaturas, entre otros). Por 
lo cual una serie de análisis permiten determinar sus principales propiedades.  
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Tabla 4. Principales ensayos para el análisis de los aceites vegetales 
Ensayo Método Utilidad 
Densidad 
relativa 
NTE INEN 35 Relación entre el peso y volumen de un aceite, valor 
comprendido entre 0,90 a 0,93 g/mL a 15°C típicamente. 
Índice de 
acidez y 
porcentaje de 
acidez 
NTE INEN 38 Permite estimar el contenido de ácidos grasos libres que 
se incrementan con el enranciamiento, tiempo de 
almacenamiento, y  en aceites sometidos a calentamiento,  
con el aumento de la hidrólisis. 
Índice de 
saponificación 
NTE INEN 40 Hidrólisis básica de un triglicérido, la cantidad de base 
que se consume permite estimar el peso molecular 
aproximado del aceite o la grasa. 
FUENTE: Instituto Ecuatoriano de Normalización INEN. Reglamento técnico Ecuatoriano 
RTE INEN 064-2011. Grasas y aceites comestibles. Quito. pp. 5-8 
 
b) Aceite de fritura usado. Es cualquier variedad de aceite vegetal que ha sido empleado para 
freír alimentos. Al someterlo a altas temperaturas, se producen una serie de reacciones 
químicas que hacen que pierda algunas de sus características, como el aporte de vitaminas. 
También produce cambios de olor, sabor y textura, genera sustancias tóxicas para la salud 
como la aparición de radicales libres e hidrocarburos. Los cambios serán variables 
dependiendo de la temperatura empleada, estado del aceite, tipo de alimento a freír (su 
contenido de agua) y la naturaleza del aceite). [5] En el Ecuador se comercializa un aceite de 
fritura que es una mezcla principalmente de oleína de palma (la porción líquida del 
fraccionamiento del aceite de palma) y de aceite de soya. La receta para el aceite varía 
dependiendo de la región donde se lo utilice. Así, para la sierra el aceite de fritura nuevo se 
compone en un 35% en peso de oleína de palma y un 65% en peso de aceite de soya. [6] 
 
c) Alcohol. Debe ser lo más puro posible, sobre el 99% y libre de agua a fin de evitar 
reacciones secundarias indeseadas y contaminación. Cuando el aceite es nuevo se suele 
emplear metanol, etanol, propanol e inclusive butanol para la reacción de transesterificación. 
Si el aceite es usado, generalmente se usa el metanol [7]. Éste es el más empleado 
industrialmente en el mundo, con el cual el biodiésel obtenido se constituye principalmente 
de metil-esteres.  Los alcoholes de baja longitud de cadena son volátiles y se vaporizan 
fácilmente a temperatura ambiente, por lo cual se debe evitar inhalarlos y su contacto con la 
piel y ojos. Siempre se debe utilizar guantes apropiados para su manipulación además de una 
protección para los ojos y una mascarilla. La tabla 5 muestra las principales propiedades 
fisicoquímicas del metanol puro. 
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Tabla 5. Propiedades fisicoquímicas del metanol puro 
Propiedad Valor Unidad 
Peso molecular 32 g/mol 
Punto ebullición (P = 1 atm) 64,7 °C 
Gravedad específica a 20°C 791.8 kg/m
3
 
FUENTE: METHANEX CORPORATION. Información técnica y guía para el manejo seguro 
del metanol. Vancouver, 2006. pp. 7-14.  
 
Nota: Además de las materias primas mencionadas, se utiliza un catalizador para promover la 
reacción de transesterificación. En la sección 1.3 se hablará en profundidad acerca del 
catalizador. 
 
1.1.3.2  Proceso de elaboración de biodiésel mediante transesterificación por catálisis 
heterogénea. [8] El proceso total de elaboración de biodiésel a nivel industrial como artesanal 
se conforma de una serie de subprocesos o etapas. Realizar estos subprocesos es necesario si lo 
que se pretende es obtener un biodiésel de calidad y para asegurar que su continuo uso no 
produzca daños a largo plazo en los motores donde se lo planee utilizar. La figura a 
continuación muestra un esquema general para la elaboración de biodiésel en un reactor con 
agitación mediante transesterificación con uso de catalizadores sólidos: 
 
 
Figura 2. Esquema general para la elaboración del biodiésel 
 
a) Pre-tratamiento del aceite. El aceite requerirá un pre-tratamiento adicional únicamente en el 
caso de que posea una elevada cantidad de ácidos grasos libres y agua, ya que éstas 
interfieren en la reacción de transesterificación ocasionando la aparición de reacciones 
secundarias interferentes (saponificación). 
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Los catalizadores heterogéneos soportan mejor los ácidos grasos y el agua durante la 
reacción por lo que no requieren pre-tratamiento del aceite. Para eliminar el agua se puede 
optar por calentar el aceite hasta observar que no salpique, o también se pueden utilizar 
químicos desecantes. 
 
b) Mezcla entre el alcohol y el catalizador. Se debe mezclar por 15-20 minutos  con el fin de 
acondicionar la superficie del catalizador sólido. Durante el mezclado se produce la 
quimisorción del metanol sobre la superficie del catalizador sólido.  
 
c) Etapa de la reacción (transesterificación). La etapa de reacción o de transesterificación es 
el corazón del proceso. Si no se realiza correctamente, no se podrá asegurar la obtención de 
un combustible que cumpla con sus especificaciones, y peor aún la separación resultará muy 
complicada. La reacción se lleva a cabo en un contenedor resistente a la presión y 
temperatura, herméticamente sellado para evitar pérdidas, con un sistema que permita 
condensar el alcohol que se vaporice dentro del reactor, adicionalmente, pero no 
indispensables, controles de la velocidad de agitación y la temperatura.  
 
d) Separación de los subproductos. La separación se puede hacer en el mismo reactor, o 
transvasando los subproductos a otro recipiente, ésta ocurre simplemente por decantación. Se 
debe separar el catalizador sólido mediante filtración utilizando un papel filtro o membrana 
(dependiendo de su diámetro de partícula) y se lo puede reutilizar nuevamente después de su 
separación. Una vez separados los productos, la glicerina se puede almacenar para refinarla 
ya que resulta un producto de importancia en la industria química y el biodiésel deberá 
purificarse para cumplir los requerimientos para su uso. 
 
e) Lavado. Consiste en lavar con agua ligeramente caliente el biodiésel obtenido del reactor. Se 
agita vigorosamente hasta que la mezcla resulte homogénea y se espera a que se decante el 
agua. Se lo puede realizar de una a tres veces, hasta que el agua asentada en el fondo muestre 
un color totalmente transparente. También se requerirá neutralizar los remanentes y trazas de 
catalizador presentes cuando el catalizador usado haya sido homogéneo. 
 
f) Secado. Consiste únicamente en calentar el biodiésel para eliminar trazas de metanol y otros 
compuestos que pudieran causar turbidez por encontrarse emulsionados en el combustible; se 
dispone de calentamiento hasta observar un color cristalino del biodiésel. A escala artesanal, 
si se pretende ahorrar energía bastará con dejar los recipientes que contengan biodiésel al 
ambiente en un día soleado. Finalmente como proceso adicional se puede filtrar nuevamente 
el biodiésel para despojarlo de partículas sólidas. 
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1.2  Reactores con agitación 
 
 
1.2.1  Reactor químico. “El recipiente en el que tiene lugar una reacción química se denomina 
reactor químico.”  [9] 
 
 
1.2.1.1  Clasificación de los reactores químicos.[10] Los reactores químicos se pueden 
clasificar de distintas maneras de acuerdo al criterio que se aplique: 
 
a)  De acuerdo a su operación: 
 Reactores continuos: Traban de forma continua. 
 Reactores discontinuos: Trabajan por cargas, se introduce una alimentación de reactivos y se 
completa un tiempo de residencia conocido también como tiempo de reacción, el cual 
depende de la cinética de la reacción: Completado este tiempo, se sacan los productos. 
 
b)  De acuerdo al tipo de flujo interno: 
 Reactores ideales: se representan fácilmente por ecuaciones teóricas simples y no se 
consideran efectos físicos y químicos complejos en la reacción química dentro del reactor. 
 Reactores no ideales: la cinética de la reacción es compleja y poco conocida. Hay zonas 
muertas donde no hay flujo. Existen mecanismos catalíticos, termodinámicos, y cinéticos 
complejos. 
 
c)  De acuerdo a las fases presentes en el reactor: 
 Reactores homogéneos: todas las sustancias que se encuentran dentro del reactor poseen una 
única fase, pudiendo ser líquida o gaseosa. 
 Reactores heterogéneos: las sustancias que se encuentran dentro del reactor tienen varias 
fases: gas-sólido; líquido-sólido, gas-líquido, o gas-líquido-sólido. 
 
Uno de los métodos más simples para producir biodiésel es en un proceso discontinuo. De tal 
modo que, si se plantea utilizar un catalizar sólido para elaborar biodiésel,  el reactor debe 
cumplir los siguientes requisitos: 
 Operación: Discontinua, trabajo por cargas, donde se carga la alimentación, se tiene un 
tiempo de reacción. 
 Fases: Si el catalizador es sólido y los reactivos son líquidos, se tiene un sistema 
heterogéneo líquido-sólido. 
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 Flujo interno: Al utilizar un catalizador sólido, el flujo, el mecanismo catalítico, las 
transferencias de masa, energía, y la cinética de la reacción resultan en procesos bastante 
complejos por lo que el reactor es no ideal. 
 
Por tales razones, y al ser el reactor más sencillo de reproducir y escalar, se debe emplear un 
reactor discontinuo o por lotes. 
 
1.2.1.2  Reactor agitado. “Es el reactor químico más sencillo que existe. Tiene la ventaja del 
pequeño coste de instalación y la flexibilidad de funcionamiento (puede pararse de modo fácil y 
rápido). El tiempo invertido para la carga de reactivos, descarga de productos, y su limpieza es 
alto.” [11] Por tanto su aplicación corresponde a pequeñas plantas piloto que no manejen 
volúmenes muy grandes, lo que lo vuelve ideal para su utilización en aplicaciones artesanales o 
caseras. La siguiente figura muestra las partes de un reactor agitado: 
 
 
Figura 3. Diagrama general de un reactor agitado 
 
a) Recipiente del reactor. “Es el lugar donde se desarrolla una reacción química, donde se 
contienen los reactivos para que a través de un mecanismo de reacción se conviertan en 
productos. El recipiente puede ser abierto, hermético, o presurizado, según requiera el 
sistema reaccionante. Poseen distintas formas geométricas, de las cuales la más sencilla por 
su aplicación corresponde a un cilindro. Para reactores agitados  es común que el fondo del 
recipiente sea esférico o un toroide para evitar la presencia de zonas estancas sin agitación. 
 
b) Chaqueta o cámara de calefacción. Es la estructura que va por la parte exterior del reactor. 
Cede calor al recipiente del reactor. Consiste de un largo serpentín rodeando el exterior del 
recipiente del reactor. En su parte interior puede contener agua o vapor, según sea el caso. En 
otros arreglos o modificaciones a un reactor agitado se puede introducir dentro del mismo 
recipiente del reactor una resistencia eléctrica de inmersión en el seno del fluido. 
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c) Deflectores. Son placas que se colocan dentro del recipiente de un reactor agitado con el fin 
de reducir el flujo rotacional de los fluidos dentro de un reactor, flujo que causa la aparición 
de vórtices, dificultando la mezcla homogénea y la correcta transferencia de masa entre los 
reactivos. Una manera relativamente sencilla de detener el vórtice es aplicar placas verticales 
y perpendiculares a la pared del tanque.  
 
d) Agitador o rodete. Va instalado sobre un eje suspendido, soportado en la tapa superior del 
reactor agitado. El agitador o rodete es accionado por un motor, los tres principales tipos de 
rodetes son: de hélice, de palas, y de turbina, cada uno con sus respectivas modificaciones 
para aplicaciones específicas.     
 
e) Motor del agitador.  Es un motor eléctrico que se acopla al eje de un agitador o rodete, en 
ocasiones directamente, o también mediante un reductor de velocidad. 
 
Adicionalmente un reactor agitado puede contener, pero no necesariamente accesorios: tubos 
para alimentación de reactivos y salida de productos, portadores de termómetros, manómetros 
acoplados, serpentines internos de calefacción, y/o resistencias eléctricas de inmersión.” [12] 
 
 
1.2.2  Agitación. “Es el movimiento circulatorio inducido a un fluido dentro de un contenedor, 
fundamentalmente de forma circular y provocando vórtices. El objeto de la agitación puede ser 
incrementar la transferencia de calor en el fluido o incrementar el transporte de materia 
mediante el mezclado. Mezclar es obtener una distribución espacialmente homogénea de dos o 
más fases inicialmente separadas. Aquí, una de las fases ha de ser un fluido, mientras que la otra 
puede ser algo tan variado como otro fluido, partículas sólidas o burbujas. [13] La agitación es 
importante en los  reactores agitados discontinuos ya que se pretende que las concentraciones de 
los reactivos y los productos  sea homogénea en cualquier punto del reactor para un tiempo de 
residencia establecido. 
 
 
1.2.2.1  Agitación electromecánica. [14] Se produce mediante el uso de un equipo de agitación 
magnética, el rodete o agitador se reemplaza por una barra magnética que se coloca dentro del 
recipiente del reactor. El motor es un magneto rotatorio, o una serie de electro-magnetos 
dispuestos en forma circular a fin de crear un campo magnético rotatorio. Sobre el magneto 
rotatorio existe una plancha que contiene un arreglo de resistencias eléctricas con el fin de dar 
calor al reactor. Como chaqueta de calentamiento, aprovechando el calentamiento de las 
resistencias eléctricas, se utiliza un baño de María como chaqueta de calentamiento. 
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 1.3  Catalizadores sólidos [15] 
 
Son sustancias que incrementan  la velocidad de una reacción que avanza hacia el equilibrio, si 
ser consumidos en el proceso. En un sitio activo del catalizador se forma un complejo con los 
reactantes y productos intermedios, a partir del cual se desprenden los productos y así se 
restaura el sitio activo original y continúa el ciclo.  Es de vital importancia aclarar que un 
catalizador no puede cambiar la conversión al equilibrio, determinada por la termodinámica 
química, y su papel está restringido a la aceleración de la velocidad de una determinada 
reacción, o a la inhibición de reacciones no deseadas. La situación más común en la práctica, en 
la catálisis heterogénea, es que el catalizador corresponde a un material sólido y los reactantes a 
fluidos que entran en contacto con la superficie externa del catalizador.    
 
 
1.3.1  Catálisis heterogénea. “Es el área del conocimiento que trata del estudio de los 
fenómenos fisicoquímicos que ocurren cuando un material extraño (catalizador) actúa sobre 
otras sustancias (reactantes) que se le aproximan a su campo de fuerzas superficiales externas, 
afectando en ellas su velocidad (actividad) y dirección (selectividad) de transformación en los 
diferentes productos viables termodinámicamente. En la catálisis heterogénea el catalizador que 
actúa se encuentra en una fase diferente a la de los reactantes y productos.” [16] 
 
 
1.3.1.1  Selección de un catalizador sólido.  En la teoría de la catálisis heterogénea, hay varias 
maneras de ordenar o clasificar los catalizadores sólidos, pero ninguna es totalmente 
satisfactoria. La dificultad en la elección o desarrollo de un catalizador puede variar atendiendo 
a dos criterios: 
 
a)  Selección entre catalizadores conocidos 
 Para reacciones conocidas. 
 Para reacciones análogas a reacciones catalíticas conocidas. 
 Para nuevas reacciones. 
 
b)  Búsqueda de nuevos catalizadores 
 Para reacciones catalíticas bien conocidas 
 Para reacciones análogas a reacciones catalíticas bien conocidas. 
 Para nuevas reacciones. 
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1.3.1.2  Características deseables de un catalizador sólido.  Debe reunir varias propiedades 
para ser de interés en un proceso químico. Las más importantes son:  
 
a) Actividad catalítica.  Se refiere a la velocidad con la cual se induce a la reacción a seguir 
hacia el equilibrio químico y puede definirse como la propiedad de aumentar la velocidad de 
la reacción con respecto a la manifestada sin catalizador, en las mismas condiciones de 
temperatura, presión, concentración, etc.  
 
b) Selectividad.  Es una medida de la extensión a la cual el catalizador acelera una reacción 
específica para formar uno o más de los productos deseados. Varía usualmente con la 
presión, temperatura, composición de los reactantes, extensión de la conversión y naturaleza 
del catalizador, y por lo cual se debe hablar de la selectividad de una reacción catalizada bajo 
condiciones específicas.  
 
c) Estabilidad.  Es la capacidad de un catalizador de mantener sus propiedades, en especial la 
actividad y la selectividad durante un tiempo de uso suficiente para aplicarlo industrialmente. 
La estabilidad se expresa como el tiempo de vida útil del catalizador. Para un catalizador 
sólido, la estabilidad también se refiere al grado de lixiviación que sufre, al disolverse una 
parte de éste en alguno de los reactivos o productos que intervienen en una reacción 
catalítica heterogénea. 
 
1.3.1.3  Propiedades texturales de un catalizador sólido. [17] Las reacciones catalizadas por 
sólidos ocurren principalmente en la superficie de éstos mediante mecanismos físicos y 
químicos de adsorción, por tanto es importante conocer las propiedades físico- mecánicas más 
importantes de las partículas a utilizarse como catalizadores sólidos: 
 
a) Área específica. Es la generada por la unidad de masa o por la unidad de volumen. El 
método BET (Brunauer, Emmett y Teller) mide esta propiedad. 
 
b) Densidad aparente. Masa de sólido (catalizador) que ocupa un volumen determinado, sin 
compactarlo. Propiedad fisicoquímica de cuerpos porosos. 
 
c) Diámetro de poro. Relación entre el volumen del poro y el área superficial, suponiendo que 
estos son cilíndricos. 
 
d) Porosidad. Relación entre el volumen hueco y el volumen total de un lecho. 
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1.3.1.4  Desactivación y regeneración de los catalizadores sólidos. [18] Cuando sustancias 
extrañas se depositan sobre los sitios activos del catalizador,  o se daña la estructura del 
catalizador, éste pierde su eficiencia. Entre las formas de desactivación de un catalizador sólido, 
las más importantes son: 
 Sinterización: Las partículas del catalizador se fusionan debido a las altas temperaturas, por 
tanto reducen el área de superficie del catalizador y modifican su estructura. 
 Envenenamiento: Se adsorben impurezas sobre la superficie del catalizador, el 
envenenamiento puede ser reversible (por regeneración), o irreversible. 
 
La regeneración se realiza para evitar la desactivación de los catalizadores sólidos, 
especialmente cuando su obtención es complicada, o su costo es elevado, que un proceso 
químico de limpieza de la superficie del catalizador resulta más viable. En muchas ocasiones, la 
regeneración de catalizadores sólidos, constituye otro proceso químico independiente al sistema 
de reacción donde se emplea un catalizador. 
 
 
1.3.2  Catálisis y termodinámica. [19] “Al estudiar una reacción, la termodinámica suministra 
la siguiente información: 
 Posibilidad de que la reacción se realice o no, (-ΔG; + ΔG). 
 Entalpía, (-ΔH; + ΔH). 
 Conversión de equilibrio. 
 
La presencia de un catalizador en el sistema reaccionante, se limita a modificar la velocidad de 
reacción, pero de ninguna manera, modifica las variables termodinámicas por lo que un 
catalizador no puede llevar a cabo reacciones termodinámicamente imposibles. Adicionalmente, 
la magnitud de la constante de equilibrio de una reacción química es independiente de cualquier 
fenómeno catalítico. Si se considera un sistema reversible elemental, se tiene: 
 
                                 
 
Para esta reacción, en el equilibrio se tendrá: 
 
  
  
  
 
         
         
                    (1) 
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Puesto que el valor de la constante de equilibrio K, no se modifica por la presencia del 
catalizador, este deberá aumentar la constante de velocidad k1 y de forma proporcional la 
correspondiente a la reacción inversa k2. Cuando la velocidad neta del sistema es nula, se 
alcanza la conversión de equilibrio. La entalpía de reacción de un sistema catalítico es igual que 
la correspondiente a la reacción no catalizada. La cantidad de energía que se desprende o 
absorbe una reacción química depende exclusivamente de la naturaleza de los reactivos y 
productos, la temperatura, y la presión. La ecuación de Arrhenius, relaciona la constante de 
velocidad k de una reacción, con la temperatura absoluta de reacción (en grados Kelvin): 
 
     (
  
   
)
                    (2) 
 
Donde: 
 A = factor de frecuencia (determinado por la teoría de colisión, a mayor choques entre 
moléculas, mayor reactividad). 
 E = energía de activación de la reacción 
 R = Constante universal de los gases 
 T = temperatura absoluta de la reacción 
 
La energía de activación E se interpreta como aquella que deben adquirir los reactantes para que 
la transformación a productos se lleve a cabo. La presencia de un catalizador en un sistema 
reaccionante normalmente reduce la energía de activación, facilitando la transformación 
química; esto se manifiesta en la disminución de la velocidad de reacción. 
 
Figura 4. Efecto del catalizador sobre la energía de activación en un sistema de reacción 
 
1.3.3  Catalizadores sólidos utilizados para la reacción de transesterificación. (Ver sección 
1.1.1). Los catalizadores tradicionales: hidróxido de sodio, e hidróxido de potasio, presentan 
problemas asociados al alto consumo energético, pueden reaccionar con los ácidos grasos libres 
formando  jabones, y su separación del biodiésel es difícil y costosa; por tales motivos el uso de 
catalizadores sólidos resulta una solución atractiva.  
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La tabla 6 muestra los diferentes rendimientos que se obtienen empleando diferentes 
catalizadores sólidos junto con sus correspondientes condiciones de reacción. 
 
Tabla 6. Conversiones alcanzadas  en la   reacción   de   transesterificación para diferentes 
catalizadores sólidos 
Aceite Catalizador % 
peso 
Alcohol 
utilizado 
Relación 
molar* 
Condición 
reacción 
Conversión 
(%peso) 
Aceite de 
soya 
CaO 8 Metanol 12:1 65°C, 3 h 95,0 
Ca(OCH2CH3)2 3 Metanol 12:1 65°C; 1,5 h 95,0 
Ca(OCH2CH3)2 3 Etanol 12:1 75°C; 3 h 91,8 
S-ZrO2 5 Metanol 20:1 120°C; 1 h 98,6 
Aceite de 
fritura 
usado 
ZS/Si 3 Metanol 18:1 200°C;10 h 98,0 
SO4
2-
/TiO2-SiO2 3 Metanol 9:1 200°C, 5 h 92,0 
* La relación molar se establece como moles alcohol:aceite 
FUENTE: LÓPEZ, Helena. Estudio y desarrollo de una planta piloto para la obtención de 
biodiésel. Barcelona, 2010. p.27 
 
1.3.4  Catalizador de Óxido de calcio (CaO). El óxido de calcio, también llamado cal viva, es 
un producto resultante de la calcinación de las rocas calizas o dolomías con un elevado 
contenido de calcio. Si se añade agua al óxido de calcio obteniendo como resultado hidróxido de 
calcio (cal apagada) y desprendimiento de energía. Una de sus principales propiedades es su alta 
fortaleza básica. [20] En el Ecuador el óxido de calcio es utilizado como material de 
construcción, por lo que su adquisición es muy sencilla, sin embargo si se planea utilizar un 
material puro, de calidad, se lo puede adquirir comercialmente en empresas distribuidoras de 
químicos sin ninguna restricción. 
 
 
1.3.4.1  Fortaleza básica en el catalizador de óxido de calcio. [21] La superficie del sitio activo 
de una base de Lewis es aquella que es capaz de donar un par de electrones a una molécula 
adsorbida, donde la superficie activa corresponde a sitios de alta densidad electrónica. Para la 
reacción de transesterificación mediante catálisis heterogénea, se han trabajado óxidos 
alcalinotérreos como el óxido de calcio, y zeolitas, como sitios básicos de Lewis. En los óxidos 
alcalinotérreos, un modelo de la carga y densidad predice que la fuerza de los sitios activos 
disminuye en el orden de: O2- > -OH > H2O > H3O.  
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1.3.4.2  Utilización del óxido de calcio como catalizador de la reacción de transesterificación. 
Las propiedades básicas de los catalizadores sólidos influyen significativamente en la actividad 
catalítica en una reacción química de transesterificación. Las características texturales de un 
catalizador sólido (área BET, volumen de poro, entre otros) demuestran no influir mayormente 
en la actividad catalítica del catalizador en la reacción de transesterificación. 
 
Es importante que el catalizador sólido a emplear cumpla ciertas condiciones: 
 Que tenga una buena actividad (concretamente alcalinidad) promoviendo la reacción de 
transesterificación y produciendo altas conversiones a metil-ésteres. 
 Que sea estable en el medio, es decir su lixiviación resulte insignificante de tal manera que 
se pueda recuperar y utilizar varias veces. 
 
Por tales motivos se ha demostrado experimentalmente que el óxido de calcio (CaO), con una 
alta alcalinidad, y por no requerir tratamientos adicionales que dificulten el proceso es un buen 
catalizador para la transesterificación, presentando una excelente estabilidad y actividad. [22] 
Adicionalmente, su solubilidad es muy baja debido a la baja presencia de agua en la reacción de 
transesterificación.  
 
1.3.4.3  Mecanismo de reacción de transesterificación por catálisis heterogénea utilizando el 
catalizador sólido de óxido de calcio (CaO). A continuación se detalla el mecanismo catalítico 
sobre la superficie del catalizador óxido de calcio para la reacción de la transesterificación: 
Primeramente, las moléculas de metanol hacen contacto con la superficie del catalizador durante 
la agitación.  
   
La deprotonación del alcohol se produce sobre la superficie del catalizador al actuar este como 
una base fuerte. 
 
Enseguida se produce la atracción polarizada del nucléofilo generado.   
 
 
R.3 
 
 
 
 
R.4 
 
 
 
 
  5 
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Se genera un intermedio momentáneo con una carga negativa en el antiguo grupo carbonilo, los 
electrones libres se vuelven a unir con el carbono y rompen el enlace de la molécula: 
 
Se forma un metil-éster de un ácido graso o también llamado metil-éster. 
 
El catión hidrógeno se une al oxígeno de la molécula formando un diglicérido que ya no se 
encuentra unido al  catalizador, quedando libre la superficie del catalizador. [23] 
 
 
 
1.4  Técnicas para medir el rendimiento de la reacción de la transesterificación 
 
Medir el rendimiento de una reacción de transesterificación resulta particularmente complicado, 
dado que para medir el rendimiento se requiere conocer la composición de los componentes, la 
transesterificación lo pone complicado especialmente al ser el producto de la reacción de varios 
componentes, de los cuales destacan los siguientes: 
 Ácidos grasos libres (cualquier ácido graso que el aceite pudiera presentar en su perfil) 
 Mezcla de Alquil-ésteres, el principal grupo de componentes del biodiésel. 
 Mono-glicéridos (compuestos intermedios de reacción) 
 Diglicéridos (compuestos intermedios de reacción) 
 Triglicéridos (configuraciones indefinidas de triglicéridos presentes en el aceite inicial) 
 Jabones (reacción de una porción de catalizador con triglicéridos si hubo agua en el proceso) 
 Trazas de catalizador, glicerina y otros compuestos presentes en el aceite. 
 
 
 
 
R.6 
 
 
 
 
R.7 
 
 
 
 
   8 
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Actualmente existen una serie de técnicas de cuantificación del rendimiento de la reacción de 
transesterificación en el ámbito de la espectroscopía y la cromatografía. Esta última a más de ser 
una técnica eficiente de separación, permite también cuantificar el contenido de alquil-ésteres y 
por ende determinar el rendimiento de la reacción. Los principales métodos cromatográficos de 
análisis para la transesterificación son: 
 Cromatografía de capa fina. 
 Cromatografía líquida de alta resolución 
 Cromatografía de gases 
 
 
1.4.1  Cromatografía de gases. [24] Es un método de análisis cromatográfico, las partes del 
equipo para realizar ensayos de cromatografía de gases se muestran a continuación: 
 Un inyector que ingresa y acondiciona una muestra a analizarse por cromatografía gaseosa. 
 Una columna cromatográfica donde se realiza la separación de los componentes de la 
muestra que se ingresó, arrastrada por un gas portador. La separación ocurre  debido a la 
afinidad de cada componente de la muestra sobre la fase estacionaria de la columna. 
 Un horno dentro del cual se encuentra la columna que permite a los componentes de la 
muestra alcanzar sus temperaturas de ebullición para ser separados dentro de la columna. 
 Un detector que identifica los componentes que salen de la columna de acuerdo al orden en 
que eluyan. Existen una infinidad de detectores, uno de ellos es el de flama ionizada. 
 
Figura 5. Diagrama del equipo para la cromatografía de gases 
 
Cabe destacar que si bien el principio general de cromatografía gaseosa se emplea en una gran 
cantidad de aplicaciones, como ejemplo: para analizar composiciones de compuestos de 
petróleo, alimentos, y otras sustancias; cada aplicación específica requiere utilizar diferentes 
métodos de ensayo y como consecuencia requieren de la modificación específica del equipo. 
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Entre las principales modificaciones al equipo de cromatografía de gases para aplicar distintos 
métodos de ensayo se tiene: 
  Detectores especializados. 
  Uso de columnas específicas dependiendo la muestra a analizar. 
  Cambio del método cromatográfico, añadiendo divisiones al flujo, variaciones en rampas de     
temperatura a fin de obtener la mayor resolución posible en los cromatogramas. 
 
 
1.4.1.1  Destilación simulada (SimDis). “La técnica de la destilación simulada se basa en la 
suposición de que los componentes individuales de una muestra eluyen en una columna de 
cromatografía de gases por orden  de su punto de ebullición.” [25] La destilación simulada es 
una modificación realizada a un equipo de cromatografía de gases,  para realizar ensayos ASTM 
de los rangos de los puntos de ebullición de los hidrocarburos presentes en una muestra de 
crudo. Adicionalmente, la técnica de destilación simulada, en una de sus aplicaciones permite 
caracterizar el biodiésel proveniente de una amplia variedad de aceites vegetales mediante  la 
determinación de la distribución de los puntos de ebullición de metil-ésteres presentes. Además, 
permite una buena estimación del rendimiento de la reacción de transesterificación (sin realizar 
modificaciones al método cromatográfico ASTM D 7169) a fin de comprobar la calidad del 
biodiésel obtenido. [26] El programa permite trazar el cromatograma respectivo,  así como 
también la curva de distribución de los puntos de ebullición superpuesta al cromatograma como 
se muestra en la figura a continuación:  
 
 
Figura 4. Representación gráfica de los resultados para los ensayos de destilación 
simulada por cromatografía gaseosa 
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2.  METODOLOGÍA 
  
 
El presente capítulo establece la metodología a utilizar para cumplir el objetivo de obtener 
biodiésel artesanal de una calidad, que satisfaga los parámetros más importantes para su uso en 
el Ecuador. Se detalla a continuación el diseño experimental a seguir, y su contexto, aplicado 
únicamente a la etapa de la reacción. 
 
 
2.1  Hipótesis 
 
Una modificación al proceso tradicional de elaboración de biodiésel, consiste en reemplazar el 
catalizador homogéneo por un sólido, en este caso por el óxido de calcio; permitiendo obtener 
un producto de calidad que cumpla con los requisitos de la norma INEN 2482 y cuya conversión 
de aceites vegetales a metil-ésteres alcance un rendimiento superior a 90%. 
 
2.2  Diseño experimental [27] 
 
 
2.2.1  Experimento. Sustituir el catalizador homogéneo hidróxido de sodio, por un catalizador 
sólido de óxido de calcio en la etapa de la reacción (transesterificación). Esto ocasiona que las 
condiciones de reacción varíen de acuerdo con el nuevo mecanismo catalítico, para lo cual se 
deben establecer cuales variables afectan la reacción. Finalmente, para obtener el mayor 
rendimiento de la reacción,  se requiere de la elaboración de una matriz experimental dado que 
la reacción es un proceso multi-variable como se observa más adelante.  
 
2.2.2  Variable de respuesta. Variable con la cual se conocen los resultados de cada uno de los 
experimentos que conforman la matriz del diseño experimental. Como la modificación al 
proceso de elaboración de biodiésel se realiza únicamente en la etapa de la reacción de 
transesterificación, lo más lógico es establecer como variable de respuesta el rendimiento de la 
reacción en esa etapa  
 
2.2.3  Variables de operación. También se llaman variables de proceso. Son aquellas variables 
que se pueden fijar a un determinado valor que se les quiera asignar. Éstas se pueden controlar a 
lo largo de la reacción de transesterificación, estas variables se muestran en la sección 1.1.1.1.
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2.2.4  Simplificaciones al diseño experimental. Para completar el diseño experimental se 
seleccionan las principales variables que podrían tener un efecto sobre el rendimiento de la 
reacción (variable de respuesta). Para simplificar el proceso y adecuarlo a una escala artesanal 
se realiza una serie de simplificaciones. 
 
 La temperatura es estable a lo largo de la reacción, por lo que un termómetro y una fuente de 
calor con un botón de encendido/apagado son suficientes. Se recomienda trabajar a una 
temperatura por debajo del punto de ebullición del metanol que es el componente más volátil 
en el reactor. La presencia de burbujas afectaría al contacto metanol/aceite sobre el área del 
catalizador, por tal razón se emplea un condensador para el metanol evaporado en el reactor. 
A nivel del mar una temperatura de 60°C es adecuada [28], pero en la ciudad de Quito la 
presión es menor por lo que 55°C resultan apropiados. 
 
 El catalizador sólido más fácil de obtener a escala artesanal, de los anteriormente 
mencionados en la tabla 6 para la elaboración de biodiésel es el óxido de calcio, por no 
requerir de un tratamiento adicional y por presentar una  excelente actividad, selectividad y 
estabilidad. En este estudio no se probarán más catalizadores;  el catalizador hidróxido de 
sodio sirve únicamente para obtener un lote de biodiésel de a tomarse como referencia para 
comparación de muestras.  
 
 Una velocidad de agitación de 1000 RPM permite mantener el catalizador sólido en una 
constante suspensión  durante la reacción [29], de mismo modo supera el valor mínimo del 
número de Reynolds facilitando el transporte de masa entre las fases.  
 
 La protección del catalizador se realizó después de haber realizado un ensayo previo 
utilizando el catalizador activado después de una exposición al ambiente y sin protección 
durante una hora. Se evidenció una mínima conversión de los reactivos a Metil-ésteres 
mediante un ensayo de destilación simulada SimDis utilizando un equipo de cromatografía 
gaseosa, resultando en mantener la actividad del catalizador. La solución consistió en 
proteger el catalizador de acuerdo a los estudios realizador por la Dra. Ana Carolina Alba 
Rubio mediante una protección con biodiésel.  
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2.2.5  Variables de estudio. Son aquellas variables que quedan después de la simplificación del 
diseño experimental. Son las variables que se va a analizar su efecto en este trabajo, donde las 
variables temperatura (55°C) y velocidad de agitación (1000 RPM) se mantienen constantes.  
 
Tabla 7. Variables de estudio para la experimentación 
Notación Variable 
A Relación molar alcohol:aceite 
B % peso de catalizador 
C Tiempo de reacción 
 
 
2.3  Diseño factorial 2
3
 [30] 
 
Como ya se estableció, el experimento posee tres variables de estudio: La relación molar 
alcohol:aceite, % peso del catalizador, y el tiempo de reacción. El método de diseño factorial 2
k
 
es perfectamente aplicable cuando el número de variables de estudio (k) está entre dos y cinco 
(2 ≤ k ≤ 5). Por lo tanto el diseño factorial queda expresado como 23, con un total de 8 
tratamientos o experimentos diferentes. 
 
 
2.3.1  Niveles de prueba de las variables de estudio. Los valores que se asignan a cada variable 
de operación se llaman niveles de prueba. Dos niveles resultan ser suficientes para aplicar un 
diseño factorial 2
k
 al proceso y representan cada uno los límites superior e inferior de cada una 
de las variables de estudio. La nomenclatura de niveles durante la experimentación es: 
 
 Nivel 1: Límite mínimo inferior de una variable de estudio e independiente aplicable al 
experimento. 
 Nivel 2: Límite máximo superior de una variable de estudio e independiente aplicable al 
experimento. 
 
En la tabla 8 se muestran los distintos valores aplicados a los niveles de prueba de cada variable 
de estudio, y su correspondiente explicación de las razones por las cuales se han establecido 
dichos valores. Se debe tener en cuenta que las variables temperatura y velocidad de agitación 
se mantienen constantes a lo largo del desarrollo de la matriz experimental. 
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Tabla 8. Valores para niveles de prueba de las variables de estudio 
Variable Notación Nivel 1  Nivel 2  Justificación 
Relación 
molar entre 
el alcohol y 
el aceite 
A 6:1 12:1 Un valor de 6:1 es el mínimo para producir 
biodiésel con catalizadores NaOH y KOH 
ya que se debe garantizar el exceso de 
metanol [31]. Un valor mayor a 12:1 es tan 
elevado que ocasionaría un exceso de 
volumen de metanol en el reactor 
dificultando la recuperación del metanol 
excedente para posterior reutilización. 
% peso del 
catalizador 
B 0,2% 2,0% Un valor de 0,2% CaO produce resultados 
satisfactorios de rendimiento de la reacción, 
pero dificulta la reutilización del catalizador 
porque se lixivia [32], un valor superior a 
2% ocasiona que se produzca una pasta 
difícil de manejar al momento de proteger 
el catalizador y en la etapa de reacción. 
Tiempo de 
reacción 
C 60 min 180 min En 60 minutos de reacción se consigue un 
rendimiento elevado, cuando se utilizan 
catalizadores tradicionales NaOH y KOH. 
Sin embargo, un valor superior a 180 
minutos consume muchos recursos y 
recalienta el motor de un agitador pequeño. 
Un calentamiento prolongado afecta las 
cadenas de los ácidos grasos tanto en los 
ésteres como en los triglicéridos sin 
reaccionar debido a procesos de oxidación 
térmica. 
 
Una vez establecidos los valores mínimos y máximos de cada nivel de prueba para cada una de 
las tres variables de estudio A, B, C y manteniendo las variables agitación y temperatura 
constantes durante la etapa de reacción dentro del proceso de elaboración artesanal de biodiésel 
en reactor agitado mediante el uso de un catalizador sólido óxido de calcio se procede a repetir 
el experimento (reacción de transesterificación) de acuerdo a una matriz experimental. 
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2.3.2  Matriz del diseño experimental. Es una combinación de los niveles de prueba de todas las 
variables de estudio. Cada combinación de niveles corresponde a un experimento. Hecho esto, 
el próximo paso es iniciar el experimento repetida y aleatoriamente. La representación 
geométrica del diseño factorial es un cubo donde cada uno de sus vértices corresponde a un 
tratamiento diferente y los ejes x, y, z corresponden a cada una de las tres variables de estudio. 
 
Tabla 9. Esquema general de la matriz del diseño experimental 
Tratamiento Relación molar 
alcohol:aceite 
% peso de 
catalizador sólido 
CaO 
Tiempo de 
reacción [min] 
Conversión en 
% en masa a 
Metil-ésteres 
1 Nivel 1 Nivel 1 Nivel 1 ? 
2 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 1 ? 
3 Nivel 1 Nivel 2 Nivel 1 ? 
4 Nivel 2 Nivel 2 Nivel 1 ? 
5 Nivel 1 Nivel 1 Nivel 2 ? 
6 Nivel 2 Nivel 1 Nivel 2 ? 
7 Nivel 1 Nivel 2 Nivel 2 ? 
8 Nivel 2 Nivel 2 Nivel 2 ? 
 
La tabla 10 muestra los valores para cada uno de los dos niveles asignados a cada variable de 
estudio, establecidos previamente y de manera general en la tabla 8. Cada experimento se 
realizó aleatoriamente, sin seguir un orden específico. Sin embargo los datos se acomodan por 
conveniencia de manera ordenada en la tabla 10  para su posterior análisis 
 
Tabla 10 Datos de niveles de variables para cada tratamiento del diseño experimental 
Tratamiento Relación molar 
alcohol:aceite 
% peso de catalizador 
sólido CaO 
Tiempo de reacción 
[min] 
1 6:1 0,2 60 
2 12:1 0,2 60 
3 6:1 2,0 60 
4 12:1 2,0 60 
5 6:1 0,2 180 
6 12:1 0,2 180 
7 6:1 2,0 180 
8 12:1 2,0 180 
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3.  PARTE EXPERIMENTAL 
 
 
En éste capítulo se detalla la parte experimental correspondiente al experimento: elaboración de 
biodiésel en reactor un agitado mediante el uso de catalizadores sólidos. Se describen: los 
materiales, los equipos, las sustancias y los reactivos, así como los procedimientos para cada 
etapa del proceso. 
 
 
3.1  Materiales y equipos 
 
 
3.1.1  Materiales para la elaboración de biodiésel. El anexo B muestra una fotografía de la 
unidad experimental de laboratorio utilizada; con un control de agitación y temperatura. La lista 
de materiales utilizados incluye los siguientes: 
 
 Balón de vidrio de tres bocas de 250 mL (utilizado como recipiente del reactor) 
 Agitador magnético con control de velocidad de agitación y calentamiento 
 Barra magnética 
 Condensador (para reflujo del metanol vaporizado por efecto de la temperatura) 
 Termómetro (-20 a 150°C)  ± 1°C 
 Porta-termómetro 
 Embudo de adición 
 Baño de maría (para mantener la temperatura en el reactor) 
 Soporte universal 
 Pinzas y nueces 
 Mangueras 
 
Los materiales requeridos para la caracterización de las materias primas y el biodiésel son: 
 
 Vasos de precipitación de 250 y 500 mL 
 Probetas de 100, y 500 mL 
 Matraz Erlenmeyer de 250 y 500 mL 
 Bureta de 100 mL  ± 1 mL 
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 Termómetro (-20 a 400°C)  ± 1°C 
 Pipeta de 5 mL  ± 0,1 mL 
 Embudo de separación 
 Picnómetro de 10 mL 
 Soporte universal 
 Papel filtro 
 Baño de María 
 Condensador 
 Pera de goma 
 Micro-pipetas 
 Tubos de ensayo con tapón 
 Viales de 1,5 mL para cromatógrafos 
 Cocineta 
 Crisol 
 Hidrómetro 3H 
 Balón de destilación de 100 mL 
 Viscosímetro Cannon-Fenske 
 Lámina de cobre 
 Cápsula metálica para ensayo de poder calórico 
 Cápsula metálica para ensayo de corrosión a la lámina de cobre 
 Hilo fusible 
 Jarra de pruebas para ensayos de punto de nube y punto de vertido 
 
3.1.2  Equipos empleados en la experimentación.  El anexo C muestra una fotografía de los 
equipos utilizados en la experimentación, los mismos se enlistan a continuación: 
 
 Balanza analítica (0-2000 g) Ap ± 10-4 g 
 Estufa (20-250°C)  
 Mufla (20-1200°C) 
 Refractómetro de Abbe 
 Equipo generador de hidrógeno PARKER 9200 
 Cromatógrafo de gases AGILENT 7890A GC 
 Columna de cromatografía DB-HT SimDis (5m x 0,53mm x 0,15µm)  
 Equipo de copa cerrada Pensky-Martens para ensayo de punto de inflamación (ASTM D 93) 
 Baño térmico para ensayos de viscosidad cinemática (ASTM D 445) 
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 Bomba calorimétrica (ASTM D 240) 
 Equipo para calentamiento o fuente de calor 
 Equipo para ensayo de destilación (ASTM D 86 y ASTM D 1160) 
 Congelador o nevera 
 
 
3.2  Sustancias y reactivos  
 
 
3.2.1  Sustancias y reactivos para la elaboración de biodiésel. Para elaborar artesanalmente un 
biodiésel de la manera más sencilla posible, se requiere únicamente de aceite de fritura usado y 
metanol, además de utilizar un catalizador apropiado. Las sustancias se muestran a 
continuación: 
 
 Aceite de cocina usado     triglicéridos 
 Metanol grado analítico (99% pureza)   CH3OH (l) 
 Catalizador hidróxido de sodio (99% pureza)  NaOH (s) 
 Catalizador óxido de calcio (99% pureza)   CaO (s) 
 
3.2.2  Sustancias y reactivos para el análisis de muestras. Son necesarios para caracterización 
de la materia prima, para la cromatografía de gases (cuantificación del rendimiento de la 
reacción), y para la caracterización del biodiésel obtenido. Se detallan a continuación: 
 Sulfato de sodio anhidro (grado analítico)   Na2SO4 (s)  
 Alcohol etílico (95°GL)     C2H6O (sol) 
 Éter dietílico P.A.      (C2H5)2O (l)  
 Solución indicadora de fenolftaleína    compuesto 
 Hidróxido de sodio (0,1 N y 0,5 N)    NaOH (sol) 
 Hidróxido de potasio P.A.     KOH (s) 
 Ácido clorhídrico (0,5 N)     HCl (sol) 
 Sulfato de cobre anhidro     CuSO4 (s) 
 Ácido sulfúrico (97% p/p)     H2SO4 (sol) 
 Disulfuro de carbono (99% pureza)    CS2 (l) 
 Xileno       C6H4(CH3)2 (l) 
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3.3  Suministros  
 
Son los suministros utilizados en el desarrollo de la parte experimental del presente trabajo. Para 
elaborar un biodiésel artesanalmente se requiere solamente de los dos primeros:  
 
 Energía eléctrica para calentamiento y agitación 
 Suministro de agua para el proceso 
 Energía eléctrica para equipos de análisis 
 Suministros de gases helio, aire sintético e hidrógeno para la cromatografía de gases 
 
3.4  Procedimiento 
 
El presente trabajo de investigación contempla los siguientes procedimientos generales como se 
muestra en la siguiente figura: 
 
Pre-tratamiento de la 
materia prima
Caracterización de la 
materia prima
Elaboración de biodiésel
Reutilización del 
catalizador de CaO
Caracterización del 
biodiésel obtenido
 Metodología
 Matriz experimental
 
Figura 7. Procedimiento general para la experimentación y el desarrollo de cálculos 
 
 
3.4.1 Pre-tratamiento de la materia prima 
 
 
3.4.1.1  Pre-tratamiento del aceite de fritura usado. El aceite es la materia prima más 
problemática a la hora de tratar, debido a que es una mezcla compleja de muchos componentes. 
El asunto se complica aún más si se emplea aceite de fritura usado, ya que éste presenta una 
elevada cantidad de ácidos grasos libres y agua. El procedimiento para el pre-tratamiento del 
aceite desde su recolección se describe a continuación: 
 Recolectar aceite de fritura usado en el hogar o en los negocios relacionados a los alimentos 
como pollerías, freidoras, y lugares de expendio de comidas rápidas, (solicitar ayuda a la 
secretaría del medio ambiente). 
 El aceite de fritura usado debe filtrarse primeramente para eliminar los restos de alimentos y 
los polímeros formados durante el proceso de fritura 
 Luego, el aceite debe almacenarse en bidones por al menos una semana, de tal manera que el 
agua se decante y los sedimentos remanentes que pasaron a través del filtro precipiten.  
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 Realizar el ensayo de porcentaje de acidez al aceite para determinar si su concentración de 
ácidos grasos libres es baja (A<3%) o moderada (A>3%). Véase la sección 3.4.2.3 para el 
ensayo de porcentaje de acidez. 
 Si el valor de acidez es menor a 3% se requiere pre-tratamiento para neutralizar ácidos 
grasos libres. En este punto se debe tomar la decisión de pre-tratar el aceite para disminuir su 
acidez (esterificación) o devolver el aceite a un gestor ambiental para destinarle otro uso 
(como producción artesanal de jabones a partir de aceites usados de fritura). 
 La esterificación se produce mezclando el aceite con contenido moderado de ácidos grasos 
libres junto con el metanol en presencia de un catalizador ácido (generalmente ácido 
sulfúrico). La reacción es bastante lenta. Se puede tomar muestras, medir su porcentaje de 
acidez a determinados intervalos de tiempo y detener la reacción cuando el valor de este 
índice se encuentre lo suficientemente bajo como para elaborar biodiesel (A<3%). 
 En un vaso de precipitación de 250 mL y con ayuda de la balanza, pesar 100 g de aceite de 
fritura usado que posea un bajo porcentaje de acidez. 
 Como prueba para verificar si el aceite contiene agua se coloca el vaso de precipitación con 
el aceite sobre una cocineta, calentar hasta 50°C y observar si empieza a salpicar  
 Si salpica, realizar un desecado químico: añadir 10 g de sulfato de sodio anhidro y filtrar. 
 Si salpica, también se puede realizar un desecado físico: calentar a 120°C por 8-10 minutos o 
hasta observar que ya no se produce borboteo (estas burbujas son agua atrapada en el seno 
del aceite vaporizándose hacia la superficie del líquido.), luego dejar enfriar hasta 50°C 
aproximadamente. 
 
INICIO
Decantación / 
Sedimentación
A < 3%
FIN
SI
NO ¿Utilizar 
aceite?
Esterificación
SI
NO
A < 3%
SI
NO
Destinar otro uso al 
aceite usado de fritura
Transesterificación
Desecado
Físico / Químico
Recolección y filtración de 
aceite usado de fritura
 
Figura 8. Algoritmo para la elección del pre-tratamiento del aceite de fritura usado 
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La materia prima “aceite de fritura usado libre de acidez y humedad” está en este momento lista 
para introducirse al reactor. El tiempo de reacción inicia en el instante en que este aceite pre-
tratado se adiciona al reactor para reaccionar con el metanol (con ayuda del catalizador). 
 
3.4.1.2  Pre-tratamiento del catalizador sólido de óxido de calcio. La experimentación previa y 
la bibliografía relacionada han demostrado que el óxido de calcio se contamina rápidamente 
cuando se expone al medio ambiente, para lo cual se realiza el siguiente procedimiento: 
 Si el óxido de calcio se obtiene por calcinación de carbonato de calcio, éste debe tener una 
pureza elevada alrededor del 99%; en este caso el color del material es blanco intenso. 
 Llenar con ayuda de una espátula varios crisoles con el carbonato de calcio pulverizado y 
colocarlos dentro de una mufla a 900°C por una duración de dos horas. 
 Apagar la mufla y esperar que se enfríe. Con unas pinzas transvasar el óxido de calcio 
obtenido y almacenar en un recipiente hermético y seco para su posterior uso. 
 Se realiza una protección del óxido de calcio empapándolo con algún líquido que intervenga 
en la reacción (aceite, metanol, biodiesel o glicerina obtenidos anteriormente). 
 Empapar el catalizador hasta obtener una pasta bastante líquida de tal manera que el óxido de 
calcio se encuentre empapado en su totalidad pero resulte aún manejable, especialmente para 
colocarlo dentro del reactor junto al metanol. 
 
Se ha determinado que los mejores agentes protectores para el catalizador óxido de calcio son: 
metanol, glicerina, y biodiésel. Un valor de 2-3% de peso en biodiésel referido a la masa del 
aceite como protector del catalizador permite obtener muy buenos rendimientos de la reacción 
de transesterificación. [30] Este biodiésel protector se lo puede obtener mediante su elaboración 
previa utilizando catalizador óxido de calcio protegido con metanol o bien utilizando 
catalizadores homogéneos.  
 
 
3.4.2  Caracterización de la materia prima (aceite de fritura usado y  pre-tratado)  
 
 
3.4.2.1  Preparación de las muestras de aceite. Para todos los ensayos de caracterización 
fisicoquímica del aceite de fritura usado se preparó la muestra de aceite colocándola en una 
estufa a 50°C para minimizar la viscosidad y se filtró. Luego, se desecó la muestra de aceite 
añadiendo 1 g de sulfato de sodio anhidro por cada 10 g de muestra y se filtró nuevamente en 
caliente para eliminar los cristales de sulfato de cobre hidratado. 
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3.4.2.2  Densidad relativa. El procedimiento se encuentra detallado en la norma INEN NTE 
0035: “Aceites y grasas de origen animal y vegetal. Determinación de la densidad.” El  método 
consiste en determinar la densidad del aceite usado de fritura con respecto a la densidad del 
agua, con ayuda de un picnómetro, a una misma temperatura (25°C).  
 
3.4.2.3  Índice de acidez y porcentaje de acidez. El procedimiento se encuentra detallado en la 
norma INEN NTE 0038: “Aceites y grasas de origen animal y vegetal. Determinación de índice 
de acidez y de la acidez.” El método se fundamenta en la neutralización de la acidez de la 
muestra de aceite de fritura usado, mediante titulación con una solución estandarizada (0.1N) de 
solución alcalina de hidróxido de sodio.  El volumen gastado de la solución alcalina y la masa 
de aceite usada en el ensayo permiten calcular el índice de acidez y el porcentaje de acidez 
como ácido oleico mediante dos ecuaciones diferentes detalladas en la sección de cálculos y 
resultados. El diagrama de bloques para la realización del ensayo se muestra a continuación: 
Mezclar
Alcohol
Éter
Hidróxido 
de sodio
- Indicador:
fenolftaleina
Titular
Pesar 
muestra
Aceite usado 
de fritura
- Indicador:
fenolftaleina
Titular
Hidróxido 
de sodio
 
Figura 9. Diagrama de bloques para determinación del índice de acidez y el % de acidez 
 
3.4.2.4  Índice de saponificación. El procedimiento se detallada en la norma INEN NTE 0040: 
“Aceites y grasas de origen animal y vegetal. Determinación de índice de saponificación.” El 
método se fundamenta en la cuantificación del volumen de hidróxido de sodio necesario para 
saponificar una determinada masa de la muestra de aceite de fritura usado. El diagrama de 
bloques para la realización del ensayo se muestra a continuación: 
 
MezclarAlcohol
Pesar 
muestra
Aceite usado 
de fritura
- Indicador:
fenolftaleina
Titular
Ácido 
clorhídrico
Hidróxido 
de potasio
Saponificación
Solución alcoholica de 
Hidróxido de potasio
1hora
 
Figura 10. Diagrama de bloques para la determinación del índice de saponificación 
35 
 
3.4.3  Caracterización de la materia prima (metanol). Todas las propiedades del metanol 
anhidro a utilizar vienen detalladas en la hoja de seguridad MSDS (Medical Safety Data Sheet) 
correspondiente que se entrega con la adquisición del reactivo (ver anexo D). Actualmente 
resulta imposible obtener en el Ecuador alcohol metílico con una pureza de alrededor del 99% 
de proveedores que no sean certificados. Al obtenerse comercialmente un reactivo de calidad no 
se requiere de análisis cualitativos ni cuantitativos. 
 
Aun así, el metanol absorbe humedad del ambiente por lo que una prueba de verificación se 
realiza añadiendo sulfato de cobre anhidro (color blanco) al recipiente que contenga el metanol. 
Si mantiene su coloración o cambia ligeramente a celeste, el metanol contiene un nivel 
despreciable de agua, la cual el catalizador puede soportar. Si por el contrario el sulfato de cobre 
cambia su coloración a azul intenso el metanol resulta inservible para la reacción y se debe 
revisar inmediatamente que no exista contacto (o en todo caso sea mínimo) con el ambiente 
durante la experimentación. El metanol que contenga una apreciable cantidad de agua como 
para hidratar los cristales de sulfato de cobre anhidro se puede secar mediante desecantes 
químicos como el cloruro de calcio que tiene un alto poder desecante. 
 
3.4.4  Caracterización del catalizador sólido (óxido de calcio). Esta sucede igual como con el 
metanol. Con la información incluida en su correspondiente MSDS (ver anexo E), suministrada 
por el proveedor resulta suficiente. Un lote de biodiésel obtenido artesanalmente empleando 
óxido de calcio que cumpla los requisitos de la norma para su comercialización desvela la 
eficacia del catalizador. Así, la calidad del producto obtenido biodiésel es un parámetro para la 
evaluación del catalizador óxido de calcio en el proceso. 
 
3.4.5  Elaboración de biodiésel en un reactor con agitación mediante el uso de un catalizador 
sólido de óxido de calcio. Los procedimientos preliminares consistieron en un pre-tratamiento 
sencillo al aceite de fritura usado y al catalizador (ver sección 5.4.1). Luego, se caracterizó 
únicamente el aceite de fritura usado debido a la variabilidad de su procedencia, el 
desconocimiento de los procesos químicos a los que se ha sometido durante la fritura, así como 
el tipo de alimentos que se cocinaron en este aceite, y el tiempo que se ha sometido a fritura de 
alimentos. 
 
Antes de empezar la etapa de la reacción de la transesterificación, fue importante realizar un 
acondicionamiento del catalizador protegido, mezclándolo con el metanol dentro del reactor que 
se detalla a continuación. Este acondicionamiento permite la formación de complejos activados 
sobre la superficie del catalizador para permitir el inicio de la transesterificación. 
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3.4.5.1  Etapa de la reacción (transesterificación). Primeramente, armar la unidad experimental  
del reactor agitado (ver anexo b), de acuerdo al siguiente esquema : 
 
 
Figura 11. Unidad experimental del reactor agitado para la etapa de la reacción de 
transesterificación 
 
 Utilizar un balón de tres bocas de 250 mL como recipiente del reactor agitado discontinuo. 
 Añadir al recipiente del reactor una barra magnética que junto con el agitador magnético 
doten de agitación al sistema. El agitador posee un sistema de calefacción para fijar un valor 
de temperatura.  
 Por las bocas superiores conectar; en la boca central un condensador de reflujo conectado a 
unas mangueras. El condensador de reflujo sirve para mantener el metanol en una fase 
líquida al igual que el aceite, el arreglo en serpentín permite alargar el recorrido del metanol 
vaporizado, de modo que condense todo.  
 En la segunda boca acoplar un termómetro con ayuda de un porta-termómetro. En la tercera 
boca colocar un tapón o un embudo de adición (esta boca sirve también para toma de 
muestras). El reactor reposa sobre un baño de María que sirve a modo de chaqueta de 
calentamiento para el reactor. Todo el conjunto descansa sobre el agitador magnético. 
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 Fijar el condensador en posición vertical mediante pinzas y nueces a un soporte universal, 
conectar las mangueras de entrada (por la parte inferior) y salida (por la parte superior) de 
agua refrigerante. 
 
Esta es una unidad experimental utilizada únicamente para el desarrollo del presente trabajo, sin 
embargo, las mismas consideraciones se pueden aplicar para el diseño de un reactor agitado a 
mayor escala, especialmente cuando se planifica producir artesanalmente biodiésel. El 
procedimiento para efectuar la reacción química de transesterificación se detalla a continuación: 
 Añadir el metanol junto con el catalizador dentro del reactor con ayuda de un embudo 
colocado sobre la tercera boca del balón. Retirar el embudo y tapar colocando el embudo de 
adición que contiene la masa de aceite pre-tratado (con su válvula cerrada) en el orificio de 
la boca. 
 Encender el agitador magnético, el calentador, y arrancar el suministro de agua de 
refrigeración para el condensador. 
 Empezar a calentar y agitar la mezcla hasta que el termómetro indique 55°C en el reactor. 
 Abrir la válvula del embudo de adición e iniciar el cronómetro o temporizador del reloj. 
 Esperar a que concluya el tiempo de reacción establecido, revisando que la temperatura se 
mantenga lo más constante posible (en torno a 55°C) a lo largo de la reacción. 
 
Nota: En el transcurso de la reacción se observa como el catalizador óxido de calcio se 
mantiene suspendido en el reactor debido a la agitación, así como también se observa un 
oscurecimiento de la mezcla líquida. 
 
3.4.5.2  Separación de los subproductos formados. Al detener la agitación dentro del reactor, se 
observa al cabo de un par de minutos la formación de dos fases: biodiésel arriba y glicerina 
abajo, para separar estas fases se realiza lo siguiente: 
 Detener la agitación y el calentamiento. 
 Transvasar todo el contenido del reactor a un recipiente o un embudo de separación (no 
importa si las fases se vuelven a mezclar). 
 Filtrar el catalizador óxido de calcio utilizando papel filtro y empapar en biodiésel para 
utilizar en un próximo lote (filtrar al momento de transvasar). 
 Almacenar el biodiésel separado de la glicerina por dos días en un lugar fresco, seco, y evitar 
la exposición directa a la luz del sol. 
 Separar la glicerina del biodiésel o viceversa, mediante escurrido de la glicerina por el fondo 
de un embudo de separación a través de su válvula de cierre (se extrae la glicerina por el 
fondo) o de manera artesanal por vertido del biodiésel al inclinar el recipiente contenedor de 
la mezcla biodiésel-glicerina (se extrae el biodiésel por la abertura superior del contenedor). 
38 
 
 
Figura 12. Alternativas para la separación del biodiésel de la glicerina 
 
 Calentar la glicerina recuperada. Utilizar la unidad experimental acoplando un codo para 
cambiar el ángulo del condensador y procurando aislar bien el condensador de tal manera 
que no exista contacto del metanol con el ambiente. De esta manera se recupera el metanol 
en exceso (se encuentra casi en su totalidad mezclado con la glicerina formada porque ambas 
sustancias son polares) que se adicionó al inicio de la reacción. La siguiente figura muestra 
la modificación al equipo: 
 
 
Figura 13. Recuperación del metanol mezclado con la glicerina formada 
 
 Una vez recuperado el metanol de la glicerina, esta se debe almacenar ya que constituye un 
producto valioso para la industria, pero con la necesidad de refinación. Este subproducto ya 
no es de utilidad en el proceso de la elaboración artesanal de biodiésel, (a menos que se 
plantee usar para el pre-tratamiento del aceite de fritura usado). 
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3.4.5.3  Lavado del biodiésel 
 
 Añadir un volumen de agua en proporción 1:1 aproximadamente, respecto al volumen de 
biodiésel. 
 Agitar vigorosamente hasta observar que la mezcla biodiésel-agua esté homogénea. (El 
tiempo de agitación es menor a un minuto). 
 Almacenar el recipiente por dos días en un lugar oscuro, seco y fresco. 
 Separar las fases claramente diferenciadas (biodiésel en la parte superior, agua en la parte 
inferior y jabón entre las dos fases claramente diferenciadas) por vertido si es un recipiente 
con boca superior o por escurrido de la fase inferior si se utiliza un embudo de separación. 
 Repetir el procedimiento una o dos veces adicionales hasta observar que el agua en el fondo 
no presente turbidez. Esto toma dos o cuatro días más dependiendo del número de lavados 
adicionales. 
 
3.4.5.4  Secado del biodiésel. Separada el agua del último lavado, el biodiésel aún puede 
mostrar un aspecto turbio debido a la fracción de agua que se encuentra suspendida en el seno 
del combustible, por lo cual se debe secar el combustible de la siguiente manera: 
 Almacenar el recipiente en un lugar caliente, con la tapa abierta para que el agua se pueda 
evaporar. 
 Colocar una malla en la boca del recipiente para evitar el ingreso de impurezas del ambiente.  
 El biodiésel se puede secar junto a un calefactor, dentro de una estufa o un horno. 
 Cerrar el recipiente cuando las muestras de biodiésel obtenidas presenten un aspecto 
cristalino. 
 Tomar una muestra representativa y someter a ensayos de caracterización del producto. 
INEN, ASTM, entre otros. 
 
 
3.4.6  Análisis cromatográfico del biodiésel obtenido en la reacción de la transesterificación. 
El procedimiento para la elaboración artesanal de biodiésel en un reactor agitado mediante el 
uso de catalizadores sólidos describe procedimientos muy puntuales en cuanto al pre-
tratamiento de materias primas, y procedimientos de purificación del biodiésel obtenido. Pero 
no especifica concretamente los valores a fijar para ciertas variables de operación durante la 
etapa de reacción. Esto se debe a que en la metodología se estableció un diseño factorial del 
experimento a seguir (Capítulo 2, sección 2.3). La variable de respuesta es el rendimiento de la 
reacción de la transesterificación y una manera de cuantificarla es a través de una cromatografía 
de gases utilizando el equipo de destilación simulada SimDis.  
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3.4.6.1  Preparación de la muestra de biodiésel. Se requiere preparar una muestra que se tome 
del balón de vidrio de tres bocas, utilizado como reactor, a fin de realizar una correcta 
cuantificación de los metil-ésteres de ácidos grasos. Se debe eliminar trazas de catalizador y se 
debe disolver la muestra en un solvente como indican los manuales de uso del cromatógrafo de 
gases AGILENT 7890A para preparación de muestras. El diagrama de bloques para la 
preparación de muestras para ingreso al cromatógrafo de gases se muestra a continuación: 
Muestra
filtrada
Filtrar
Pesar 
muestra
Mezclar
Sulfuro de 
carbono
Colocar en 
vial
Muestra
del reactor
Catalizador 
sólido  
Figura 14. Diagrama de bloques para la preparación de las muestras para los ensayos de 
destilación simulada mediante cromatografía gaseosa 
 
 Con ayuda de una pipeta tomar 5 mL de una muestra del contenido del reactor por la tercera 
boca de éste. 
 Filtrar la muestra con ayuda de papel filtro o mejor aún con un micro-filtro para separar el 
catalizador que pueda tapar los conductos internos del cromatógrafo. 
 Pesar 0,2 g de la muestra filtrada sobre un tubo de ensayo con ayuda de la balanza analítica. 
 Pesar a continuación 5 g de disulfuro de carbono. 
 Tapar el tubo de ensayo con un tapón y agitar el tubo con la mano. 
 Destapar el tubo de ensayo y con la ayuda de una micro-pipeta transvasar parte de su 
contenido  a un vial de 1,5 mL hasta el aforo. 
 Colocar el vial en la bandeja de muestras del puerto de inyección del cromatógrafo de gases 
AGILENT 7890A.  
 
3.4.6.2  Selección del método (destilación simulada SimDis). El método de ensayo para la 
determinación del rango de los puntos de ebullición de los hidrocarburos  es el ensayo ASTM D 
7169. Los requerimientos de la columna cromatográfica para ensayos de destilación simulada, la 
temperatura del horno y las velocidades de flujo del gas portador se encuentran detalladas en la 
nota de aplicación de AGILENT para la determinación del rango de puntos de ebullición de los 
metil-ésteres. [33]  
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3.4.7  Aplicación del diseño experimental 2
3
. Definido el experimento, el cual se muestra en el 
procedimiento para la elaboración artesanal de biodiésel en reactor agitado mediante uso de un 
catalizador sólido de óxido de calcio (ver sección 3.4.5); se procede a repetir el experimento 
aleatoriamente, hasta cumplir con los 8 tratamientos de la matriz del diseño experimental. 
Finalmente se elige aquel tratamiento con el que se obtenga la mayor conversión en porcentaje 
en masa de triglicéridos a metil-ésteres. 
 
3.4.8  Reutilización del catalizador sólido de óxido de calcio. Para verificar que el catalizador 
sólido de óxido de calcio se puede reutilizar se realiza el siguiente procedimiento: 
 Finalizado el desarrollo del diseño experimental 23, elegir el mejor tratamiento. 
 Repetir el experimento de elaboración artesanal de biodiésel en reactor agitado para las 
condiciones del mejor tratamiento, procurando ingresar catalizador fresco al reactor. 
 Reutilizar el catalizador de óxido de calcio, filtrado como se indicó en la sección 3.4.5.2 para 
una segunda repetición del experimento. 
 Repetir el experimento hasta que se haya reutilizado el catalizador sólido de óxido de calcio 
por tres veces seguidas, sin someterlo a ningún proceso de purificación o de regeneración. 
 Tomar muestras luego de cada repetición del experimento, una vez que el biodiésel se haya 
purificado, enseguida someter a ensayos de destilación simulada (ver sección 3.4.6) para 
estimar el contenido de metil-ésteres a medida que se reutiliza el catalizador sólido.  
 Elaborar un lote de biodiésel mezclando todo el biodiésel obtenido en los experimentos de 
reutilización del catalizador, tomar los datos de los pesos en cada subproceso y caracterizar. 
 
3.4.9  Caracterización del biodiésel obtenido. Son parámetros asociados a la conversión a 
Metil-ésteres, obtenida durante la etapa de reacción y a la purificación del biodiésel. El 
producto, al ser de carácter artesanal, no siempre cumplirá con todos los parámetros de la norma 
INEN NTE 2482. Sin embargo debe cumplir con los parámetros más importantes que permitan 
el correcto desempeño de motores diésel al utilizar este combustible alternativo. Los ensayos 
más representativos se enlistan a continuación: 
 Densidad, mediante uso de un hidrómetro (ASTM D 1298). 
 Punto de inflamación en copa cerrada Pensky-Martens (ASTM D 93). 
 Contenido de agua por destilación (ASTM D 95). 
 Viscosidad cinemática a 40°C en viscosímetro Cannon-Fenske (ASTM D 445). 
 Corrosión a la lámina de cobre (ASTM D 130). 
 Temperatura de destilación del 90% de volumen recuperado (ASTM D 1160). 
 Poder calórico bruto cuantificado en un calorímetro (ASTM D 240). 
 Punto de nube (ASTM D 2500) y punto de vertido (ASTM D 97). 
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4.  DATOS EXPERIMENTALES 
 
 
4.1  Caracterización fisicoquímica del aceite de fritura usado, filtrado y decantado  
 
Tabla 11. Datos experimentales del picnómetro para el ensayo de la densidad relativa en la 
muestra de aceite de fritura usado 
N Masa picnómetro vacío [g] Masa picnómetro con 
agua [g] 
Masa picnómetro con 
muestra [g] 
1 10,8283 20,7993 19,9859 
 
Tabla 12. Datos experimentales del volumen de la titulación de acidez en la muestra de 
aceite de fritura usado 
N Masa de la muestra 
de aceite [g] 
Volumen gastado de solución 
de NaOH [mL] 
Normalidad de la solución 
de NaOH [eq-g/L] 
1 10 10,5 0,1 
 
Tabla 13. Datos experimentales del volumen de la titulación de saponificación en la 
muestra del aceite de fritura usado 
N Masa de la muestra 
de aceite [g] 
Volumen gastado de solución 
de HCl[mL] 
Normalidad de la solución 
de HCl  [eq-g/L] 
1 50 0,6 (blanco) 0,1 
18,0 (muestra aceite) 
 
4.2  Datos de los ensayos de destilación simulada SimDis  
 
Los datos de las figuras 15-22 corresponden a los resultados de ensayos de destilación simulada 
SimDis, presentados en pantalla doble (como cromatograma y como curva de distribución de 
puntos de ebullición, ver sección 1.4.1.1). El orden que siguen para su representación 
corresponde al diseño factorial 2
3
 establecido en la metodología (ver tablas de la sección 2.3).    
 
Los datos de las figuras 23-26 corresponden a los resultados de destilación simulada SimDis, en 
pantalla doble, para los ensayos de reutilización del catalizador sólido de óxido de calcio como 
se muestra en el procedimiento (ver sección 3.4.8). 
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4.2.1  Curvas de destilación simulada SimDis para los tratamientos establecidos en una matriz de diseño experimental 2
3
 (ver sección 1.4.1.1 para su 
interpretación). 
 
 
Figura 15. Curva SimDis para el tratamiento 1; una relación 
molar metanol:aceite de 6:1; 0,2% p/p  CaO; y un tiempo de 
reacción de 60 minutos 
 
Figura 16. Curva SimDis para el tratamiento 2; una relación 
molar metanol:aceite de 12:1; 0,2% p/p  CaO; y un tiempo de 
reacción de 60 minutos 
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Figura 17. Curva SimDis para el tratamiento 3; una relación 
molar metanol:aceite de 6:1; 2,0% p/p  CaO; y un tiempo de 
reacción de 60 minutos 
 
 
 
Figura 18. Curva SimDis para el tratamiento 4; una relación 
molar metanol:aceite de 12:1; 2,0% p/p  CaO; y un tiempo de 
reacción de 60 minutos 
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Figura 19. Curva SimDis para el tratamiento 5; una relación 
molar metanol:aceite de 6:1; 0,2% p/p  CaO; y un tiempo de 
reacción de 180 minutos 
 
 
 
 
Figura 20. Curva SimDis para el tratamiento 6; una relación 
molar metanol:aceite de 12:1; 0,2% p/p  CaO; y un tiempo de 
reacción de 180 minutos 
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Figura 21. Curva SimDis para el tratamiento 7; una relación 
molar metanol:aceite de 6:1; 2,0% p/p  CaO; y un tiempo de 
reacción de 180 minutos 
 
 
 
Figura 22. Curva SimDis para el tratamiento 8; una relación 
molar metanol:aceite de 12:1; 2,0% p/p  CaO; y un tiempo de 
reacción de 180 minutos 
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4.2.2  Curvas de destilación simulada SimDis para los experimentos de reutilización del catalizador sólido de óxido de calcio (ver sección 1.4.1.1 
para su interpretación).
 
 
 
 
Figura 23. Curva SimDis para el tratamiento 8, catalizador sólido 
fresco óxido de calcio 
 
 
 
Figura 24. Curva SimDis para el tratamiento 8, primera 
reutilización del catalizador sólido óxido de calcio 
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Figura 25. Curva SimDis para el tratamiento 8, segunda 
reutilización del catalizador sólido óxido de calcio 
 
 
Figura 26. Curva SimDis para el tratamiento 8, tercera 
reutilización del catalizador sólido óxido de calcio 
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4.3  Masa de un lote de biodiésel obtenido artesanalmente en un reactor agitado luego de 
reutilizar el catalizador sólido de óxido de calcio  
 
Dentro de la matriz experimental 2
3
. Una vez establecidas las mejores condiciones de reacción 
(mejor tratamiento de la matriz). Se elaboró biodiésel como se muestra en el procedimiento de 
reutilización del catalizador de óxido de calcio (ver sección 3.4.8).   
 
Tabla 14. Datos experimentales de masas utilizadas y obtenidas en cada subproceso 
N 1 2 3 4 TOTAL 
Ciclo de reutilización del 
catalizador 
Catalizador 
nuevo 
1er 
reciclo 
2do 
reciclo 
3er 
reciclo 
- 
Masa aceite de fritura usado y 
pre-tratado [g] 
100 (masa de aceite utilizada para los 
experimentos) 
400 
Masa de catalizador sólido CaO 
[g] 
2,0 (calculada en sección 5.2.2) para cuatro 
ensayos, se reutiliza o recicla después de la 
etapa de la reacción de transesterificación 
2,0 
Masa de metanol nuevo [g] 
(masa recuperada metanol) [g] 
40,00 
(-) 
18,27 
(21,73) 
18,60 
(21,40) 
19,44 
(20,56) 
96,31 
Masa de glicerina formada 
después de etapa de reacción [g] 
37,97 
 
40,60 43,67 44,94 167,18 
Masa de metanol recuperado en 
la fase glicerina [g] 
21,73 21,40 20,56 19,61 83,30 
Masa de biodiésel formado 
después de etapa de reacción [g] 
98,78 96,11 93,26 92,04 380,19 
Masa de biodiésel después de los 
lavados[g] 
92,14 90,15 88,23 86,95 357,47 
Masa de biodiésel final después 
de secado [g] 
89,50 86,90 85,30 82,66 344,36 
 
4.4  Caracterización fisicoquímica de un lote de biodiésel obtenido mediante la aplicación 
del mejor tratamiento y la reutilización del catalizador sólido (ver 3.4.8) 
 
Tabla 15. Datos experimentales de la densidad API observada 
N Número de hidrómetro Densidad API observada Temperatura de la 
muestra [°F]  
1 3H 29,2 68 
50 
 
Tabla 16. Datos experimentales del punto de inflamación en copa cerrada 
N Punto de inflamación [°C] Presión atmosférica  
[mm Hg] 
1 128,5 543,8 
 
Tabla 17. Datos experimentales del contenido de agua por destilación 
N Volumen de agua en 
solvente xileno [mL] 
Volumen de agua en 
trampa [mL] 
Volumen de  
muestra [mL] 
1 despreciable 0,020 50 
 
Tabla 18. Datos experimentales para el cálculo de la viscosidad cinemática 
N Constante de calibración del 
viscosímetro a 40°C [mm
2
/s /s] 
Tiempo de fluidez 
entre las marcas [s] 
Temperatura del 
baño [°C] 
1 0,03426 123,47 40,0 
 
Tabla 19. Datos experimentales el para ensayo de la corrosión a la lámina de cobre 
N Temperatura del baño 
térmico [°C] 
Tiempo [min] Categoría de la corrosión a 
la lámina de cobre  
1 50 180 1 A 
 
Tabla 20. Datos experimentales de la temperatura del 90% del volumen destilado de 
biodiésel 
P = 543,5 [mm Hg] 
Volumen [mL] Temperatura [°C] 
90 321 
 
Tabla 21. Datos experimentales de la bomba calorimétrica 
N Masa de muestra de combustible 
biodiésel [g] 
Energía calórica [KJ] 
1 0,8537 33,9172 
 
Tabla 22. Datos experimentales de las temperaturas de los puntos de nube y de vertido 
N Temperatura de punto de nube [°C] Temperatura de punto de vertido [°C] 
1 9 6 
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5.  CÁLCULOS Y RESULTADOS 
 
 
5.1 Caracterización fisicoquímica del aceite de fritura usado y pre-tratado 
 
 
5.1.1  Cálculos para la caracterización fisicoquímica del aceite de fritura usado y pre-tratado. 
Todas las ecuaciones para los cálculos de los ensayos de la caracterización fisicoquímica del 
aceite de fritura pre-tratado, así como el cálculo modelo se muestran en el anexo G. 
 
5.1.2  Resultados de los ensayos para la caracterización fisicoquímica del aceite de fritura 
usado y pre-tratado. Se realizan todos los cálculos de cada propiedad fisicoquímica. Los 
resultados  del cálculo se reportan en una tabla de resultados, como se muestra enseguida: 
 
Tabla 23. Resultados de los ensayos para la caracterización del aceite de fritura 
Propiedad 
fisicoquímica 
Método de 
ensayo 
Unidad Aceite de fritura usado 
Valor 
Densidad relativa INEN 35 - 0,9184 
% Acidez INEN 38 % p/p de C18:1 2,96 
Índice de acidez INEN 38 mg NaOH/ g aceite 4,2 
Índice de saponificación INEN 40 mg KOH/ g aceite 195,23 
 
 
5.2  Elaboración artesanal de biodiésel 
 
 
5.2.1  Cálculos para la determinación de las masas necesarias de metanol y catalizador de 
óxido de calcio para la reacción de la transesterificación. Todas las ecuaciones para los 
cálculos de las masas necesarias de metanol y del catalizador de óxido de calcio para elaborar 
artesanalmente biodiésel  en un reactor agitado,  así como sus cálculos modelos, se muestran en 
el anexo H. 
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5.2.2  Resultados de las masas necesarias de metanol y catalizador de óxido de calcio para la 
reacción de la transesterificación. Los gráficos 1 y 2 muestran las ecuaciones (regresión lineal 
simple para las extrapolaciones) que permiten realizar el cálculo de la extrapolación de las 
masas necesarias de metanol  y catalizador de óxido de calcio, necesarias para transesterificar 
distintas masas de aceite de fritura usado con una acidez de 3% para dos niveles de prueba 
diferentes en cada una (relación molar metanol:aceite de 6:1 y 12:1; %p/p de CaO de 0,2% y 2% 
referido a la masa del aceite).  
 
 
Gráfico 1. Masa de metanol necesaria para la reacción de la transesterificación 
 
 
Gráfico 2. Masa de óxido de calcio necesaria para la reacción de la transesterificación 
m metanol  = 0.2005*m aceite 
 
m metanol = 0.4009*m aceite 
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5.3  Estimación  del rendimiento de la reacción de transesterificación en el diseño 
experimental 2
3
  
 
En un estudio exploratorio, para estimar la cuantificación del rendimiento de la reacción de 
transesterificación o conversión de triglicéridos  a metil-ésteres, se utiliza el ensayo de 
destilación simulada SimDis (Ver sección 1.4.1.1). La interpretación de las curvas se detalla a 
continuación: 
 
 
5.3.1  Estimación del rendimiento de la reacción de transesterificación en porcentaje en masa 
para cada uno de los tratamientos del diseño experimental 2
3
. Esta estimación se realizó 
primeramente para el aceite de fritura usado y pre-tratado, con la finalidad de observar y 
comparar la aparición de los nuevos picos de metil-esteres y la reducción de los picos de los 
triglicéridos después de elaborar artesanalmente el biodiésel. En la siguiente figura se muestra el 
cromatograma correspondiente al aceite de fritura usado que se empleó como materia prima.  
 
 
Figura 27. Principales picos registrados durante el análisis cromatográfico de una muestra 
de aceite de fritura usado 
TG 
DG 
 91% 
TG 
DG 
AGL 
AGL 
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La anterior figura permite establecer con claridad la ubicación de los grupos de picos: AGL, 
DG, y TG como ácidos grasos libres, diglicéridos y triglicéridos respectivamente en una 
muestra del aceite de fritura usado del que se obtuvo el biodiésel artesanalmente. La formación 
de diglicéridos se debe a la acidez libre del aceite de fritura usado. 
 
De los datos obtenidos mediante ensayos SimDis (ver capítulo 4, sección 4.2.1), la figura 22, 
correspondiente al tratamiento 8 de la matriz experimental, evidencia la presencia de picos en 
zonas claramente identificables para una reacción de transesterificación, se debe tener en cuenta 
que las fracciones de metanol y glicerina no se muestran en el reporte cromatográfico al ser muy 
pequeñas, ya se separaron del biodiésel por lavado. De los datos obtenidos por cromatografía y 
destilación simulada se puede observar que los picos correspondientes a Metil-ésteres se 
encuentran localizados de la siguiente manera en el siguiente reporte cromatográfico: 
 
 
Figura 28. Principales picos registrados durante el análisis cromatográfico de un modelo 
(tratamiento 8) 
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De los picos mayores, los número dos y tres se tiene la certeza que corresponden a Metil-ésteres 
de ácidos grasos del grupo C16 (pico 2) y C18 (pico 3) por comparación con la nota de Agilent 
(anexo F).  Lo mismo sucede para el grupo de picos 6 y 7 que corresponden a diglicéridos y 
triglicéridos respectivamente al compararse con el reporte cromatográfico del aceite usado de 
fritura. 
 
En las curvas de distribución de puntos de ebullición (trazadas por el programa SimDis HT 
offline en color azul, superpuestas al cromatograma) se puede observar los saltos escalón 
producidos entre las temperaturas de ebullición de distintos grupos de moléculas. Trazando una 
línea perpendicular a la curva y horizontal, en el salto escalón más próximo a donde esta curva 
de destilación posea una temperatura ligeramente superior a 360°C (temperatura máxima de 
destilación del 90% de recuperado), e intersecando el eje de rendimiento en % masa de la 
reacción (zona derecha del gráfico)  se obtiene la conversión a Metil-ésteres correspondiente, así 
como también la composición en % en masa de mono-glicéridos, diglicéridos y triglicéridos en 
la muestra. 
 
La siguiente tabla define los principales picos encontrados en las muestras durante la reacción 
de transesterificación, sus tiempos de retención aproximados, su rango de temperatura de 
ebullición, y los posibles componentes. 
 
Tabla 24. Definición de los picos representativos para el análisis cromatográfico de la 
reacción de la transesterificación mediante ensayos de destilación simulada SimDis 
Pico Tiempo 
retención [min] 
BP [°C] Componentes 
1 > 5,5 > 300 Metil-ésteres de grupos menores C12 y C14 
2 6,3-7,0 320-330 Metil-ésteres del grupo C16 (Metil éster de palmitato) 
3 7,5-7,9 340-360 Metil-ésteres del grupo C18, (Metil éster de estearato, 
oleato, linoleato y linoleniato) 
4 8,0-10,0 360-400 Metil-ésteres de grupos mayores a C18 
5 10,1-14,0 410-500 Mono-glicéridos  
6 14,1-18,0 520-580 Diglicéridos 
7 18,1-21,0 > 580 Triglicéridos 
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5.3.2  Resultados del rendimiento o conversión a metil-ésteres en porcentaje en masa para la 
reacción de transesterificación 
 
Tabla 25. Resultados del rendimiento de la reacción de la transesterificación para cada 
tratamiento de la matriz de diseño factorial 2
3
 
Tratamiento Relación 
molar 
alcohol:aceite 
% peso de 
catalizador sólido 
CaO 
Tiempo de 
reacción [min] 
Conversión a 
Metil-ésteres, % 
masa 
1 6:1 0,2 60 21,7 
2 12:1 0,2 60 32,2 
3 6:1 2,0 60 54,4 
4 12:1 2,0 60 70,0 
5 6:1 0,2 180 59,8 
6 12:1 0,2 180 79,6 
7 6:1 2,0 180 72,7 
8 12:1 2,0 180 92,1 
 
5.3.3  Elección del mejor tratamiento para la etapa de la reacción (transesterificación). 
Habiendo observado que trabajar con todas las variables de estudio en su nivel superior (más 
alto), las cuales generan efectos positivos (o incrementos) sobre el rendimiento o conversión de 
la reacción de transesterificación, las condiciones estudiadas  más favorables para la etapa de 
reacción son aquellas correspondientes al tratamiento 8 con cuya combinación se obtiene una 
conversión de 92% aproximadamente. Los valores para cada variable son: 
 
 Relación molar metanol:aceite de 12:1. 
 % p/p catalizador CaO de 2,0% (protegido con biodiésel). 
 Tiempo de reacción de 180 minutos. 
 
Se debe tener en cuenta que al ser un análisis de exploración y estimación, utilizando una 
potente herramienta como la destilación simulada a través de la cromatografía de gases, aún 
existen errores en el método. 
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5.4. Reutilización del catalizador sólido 
 
Los datos experimentales se obtienen de los resultados de cada ensayo de destilación simulada 
SimDis aplicado al tratamiento 8 (donde se obtuvo la mayor conversión a Metil-ésteres). Se 
aplica un ciclo de reutilización del catalizador sólido óxido de calcio por tres veces, las curvas 
de destilación simulada y los cromatogramas superpuestos se muestran el capítulo de datos. 
 
Para la estimación del rendimiento de la reacción como porcentaje en masa de metil-ésteres, se 
realiza el mismo procedimiento detallado en la sección 5.3. Tomando la curva de destilación 
simulada para el tercer reúso del catalizador (ver capítulo 4 de datos, figura 26), se tiene: 
 
 
Figura 29. Determinación del rendimiento a metil-ésteres para la 3ra reutilización del 
catalizador sólido de óxido de calcio 
 
Trazando las horizontales en los saltos escalón en la curva de destilación simulada dentro del 
reporte cromatográfico se tiene un valor aproximado de 89,8% como metil-ésteres, para una 
tercera reutilización consecutiva del catalizador sólido de óxido de calcio. 
89,8% 
Metil- 
ésteres 
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5.4.1  Resultados de conversión a Metil-ésteres en porcentaje en masa para reutilización del 
catalizador sólido de óxido de calcio. Los resultados se muestran en el gráfico 3 (regresión 
polinómica de segundo grado para conversión a Metil-ésteres en función del número de reciclos 
del catalizador CaO). Donde se observa una tendencia a disminuir la conversión a metil-ésteres 
a medida que se continúa reutilizando el catalizador sólido sin regenerarlo. 
 
 
Gráfico 3. Conversión a Metil-ésteres en % de masa como función del número de reciclos 
del catalizador sólido CaO 
 
5.4.2  Rendimiento artesanal estimado del biodiésel obtenido por cantidades pesadas. 
Trabajando con las condiciones de reacción del tratamiento 8 y con ayuda de la balanza 
analítica, se determinó la masa de la materia prima y del catalizador necesario para elaborar 
artesanalmente biodiésel, así como también las masas de los productos resultantes en cada 
subproceso durante la elaboración artesanal de biodiésel. Los datos experimentales de los pesos 
se muestran en la sección 4.3 del capítulo de datos. El gráfico 4 muestra una comparación entre 
el rendimiento cuantificado por destilación simulada y la masa de biodiésel artesanal obtenida: 
 
 
Gráfico 4. Rendimiento de conversión a Metil-ésteres en la etapa de reacción y masa de 
producto biodiésel para el proceso artesanal de elaboración de biodiésel como función del 
número de reciclos del catalizador sólido CaO 
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5.5 Caracterización fisicoquímica del lote de biodiésel elaborado artesanalmente 
 
 
5.5.1  Cálculos para la caracterización fisicoquímica del lote de biodiésel elaborado 
artesanalmente. Una vez probada la posibilidad de reutilización del catalizador sólido de óxido 
de calcio, se prepara un lote de biodiésel total (ver procedimiento, sección 3.4.8) y se procede a 
caracterizarlo de acuerdo a la norma INEN 2482.  
 
Todas las ecuaciones para los cálculos de los ensayos de la caracterización fisicoquímica del 
lote de biodiésel elaborado artesanalmente y el cálculo modelo se muestran en el anexo J. 
 
5.5.2  Resultados de los ensayos para la caracterización fisicoquímica del lote de biodiésel 
obtenido artesanalmente. Se realizan todos los cálculos de cada propiedad fisicoquímica. Los 
resultados  del cálculo se reportan en una tabla de resultados, como se muestra enseguida, junto 
a los requisitos de la correspondiente norma para el biodiésel en el Ecuador: 
 
Tabla 26. Resultados de cálculo de los ensayos para el biodiesel obtenido artesanalmente 
mediante uso de un catalizador sólido de óxido de calcio y comparación con la norma 
INEN 2482 
Requisito Método 
ASTM 
Unidad Min. Max. Biodiésel 
(CaO) 
Densidad a 15°C D 1298 kg/m
3
 860 900 882,44 
Punto de inflamación D 93 °C 120 - 135,7 
Contenido de agua D 95 mg/kg - 500 452,85 
Viscosidad cinemática a 40°C D 445 mm
2
/S 3,5 5 4,23 
Corrosión a la lámina de cobre D 130 Clasificación - 3 1 A 
Temperatura de destilación del 
90% recuperado 
D 1160 °C - 360 336,4 
Poder calórico bruto D 240  MJ/kg Reportar 39,7297 
Punto de nube D 2500 °C Reportar 9 
Punto de vertido D 97 °C Reportar 6 
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6.  DISCUSIÓN 
 
 
6.1  Aceite de fritura usado 
 
 Antes de utilizarse como materia prima, el aceite de fritura usado requirió un pre-
tratamiento, con la finalidad de eliminar impurezas que pudiesen afectar al proceso de 
transesterificación, el análisis de los resultados de cada subproceso en el pre-tratamiento se 
muestran a continuación (ver sección 3.4.1.1): 
 
Tabla 27. Interpretación de los resultados del pre-tratamiento del aceite usado de fritura 
N Subproceso Interpretación 
1 Filtración Mediante este subproceso, se eliminan aquellas partículas sólidas, 
residuos de alimentos que se encuentran en el seno del fluido, luego 
del filtrado, el aceite adquiere un aspecto homogéneo. 
2 Decantado de 
agua 
Con el decantado de agua se eliminó el exceso de agua, un 
parámetro para determinar que existe poca agua en el aceite usado 
de fritura una vez decanta el agua se muestra a través de la densidad 
relativa, que tiende a un valor de 0,90; valor más cercano a un aceite 
que al valor de la densidad relativa del agua. 
3 Precipitación 
de sólidos 
Dejando en reposo el aceite usado de fritura, los subprocesos del 
pre-tratamiento se vuelven más sencillos, y se desarrollan en un 
contexto artesanal, precipitar sólidos por sedimentación permitió 
obtener un aceite no tan turbio como después de la filtración.  
4 Esterificación Es la reacción inversa a la transesterificación, donde con ayuda de 
ácido sulfúrico como catalizador, se consigue que los ácidos grasos 
en exceso se anexen nuevamente a los diglicéridos presentes en un 
aceite usado de frituras para formar moléculas de triglicéridos 
nuevamente y por tanto reducir el valor de la acidez del aceite. 
5 Secado del 
aceite 
La presencia de burbujas al eliminar el agua del aceite mediante 
secado por calentamiento permitió observar la presencia de agua 
remanente en el aceite usado, la adición de compuestos anhidros 
permitió absorber el agua del aceite, en los agentes desecantes. 
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 El aceite de fritura usado y pre-tratado, al ser utilizado como materia prima, presentó unas 
características que le permiten utilizarse para el proceso de elaboración artesanal de biodiésel 
sin ningún problema. La tabla 28 muestra a continuación los resultados obtenidos y su 
interpretación. 
 
Tabla 28. Interpretación de los resultados de la caracterización fisicoquímica para el 
aceite de fritura usado y pre-tratado 
Propiedad 
fisicoquímica 
Método de 
ensayo 
Valor Interpretación 
Densidad 
relativa 
INEN 35 0,9184 El valor de la densidad puede tender hacia el 
valor de la densidad del agua, debido a restos de 
agua de los alimentos que frieron en el aceite. 
Porcentaje de 
acidez [% p/p de 
C18:1] 
INEN 38 2,96 El valor de acidez se encuentra en torno al 3% 
como se estableció en el procedimiento para el 
pre-tratamiento del aceite, un valor superior al 
0,2% que exige la norma INEN 34 para aceites 
de fritura refinados, muestra la liberación de 
moléculas de ácidos grasos libres, por efecto de 
la hidrólisis de los triglicéridos en la fritura.  
Índice de 
Acidez [mg 
NaOH/ g aceite] 
INEN 38 4,2 El valor del índice de acidez es análogo al 
porcentaje de acidez, pero resulta de utilidad 
para comparación de otras muestras de aceites. 
Índice de 
saponificación 
[mg KOH/ g 
aceite] 
INEN 40 195,23 El índice de saponificación, mediante uso de la 
estequiometria de la reacción de saponificación, 
permitió determinar el peso molecular 
aproximado del aceite de fritura, para el 
posterior cálculo de las masas de metanol y de 
catalizador CaO en la parte experimental. 
 
 El ensayo de destilación simulada permitió una exploración de los principales compuestos 
presentes en un aceite de fritura usado y pre-tratado, con una acidez del 3% 
aproximadamente (véase figura 27, de la sección 5.3.1). Donde principalmente se 
identificaron zonas de picos de triglicéridos (TG) principalmente, otras zonas menos 
perceptibles fueron las correspondientes a diglicéridos y ácidos grasos libres (DG y AGL 
respectivamente). 
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6.2  Reactor agitado 
 
En la sección 3.4.5.1 para la etapa de reacción de la transesterificación, se describe el 
ensamblaje de una unidad experimental de laboratorio cumpliendo los requerimientos de un 
reactor agitado acorde a la teoría (ver sección 1.2.1.2). A continuación se muestran los 
requerimientos de la unidad de laboratorio utilizada (ver anexo b): 
 
Tabla 29. Justificación de las partes de la unidad experimental de laboratorio, utilizada 
como reactor agitado 
N Parte Justificación 
1 Recipiente del 
reactor 
Un balón de tres bocas de 250 mL, permitió manejar un volumen 
pequeño necesario para realizar los ensayos de destilación simulada, 
permitiendo replicar el experimento con facilidad. Al ser 
transparente el recipiente, se pueden observar los cambios dentro 
del reactor a medida que la reacción avanza, así como también 
verificar que el catalizador sólido se encuentre siempre en 
suspensión. 
2 Agitador 
(rodete) y 
motor 
Se utilizó un agitador magnético comercial con la finalidad de dotar 
de agitación electromagnética al reactor, el motor lo constituyó la 
base del agitador magnético y como rodete se utilizó una barra 
magnética de fácil limpieza entre cada repetición del experimento. 
3 Chaqueta de 
calefacción 
Como chaqueta de calefacción, se aprovechó la plancha del agitador 
magnético comercial, y se colocó al recipiente del reactor en un 
baño de María con el fin de homogeneizar la temperatura en todo el 
reactor y no solo calentar por el fondo. 
4 Condensador 
de metanol 
Como un accesorio, se incorporó por la parte superior del reactor, 
un condensador de serpentín de manera vertical, para que el 
metanol que condense, regrese al reactor en forma líquida y facilite 
la transferencia de masa entre los reactivos, en la superficie del 
catalizador sólido. 
5 Accesorios Como accesorios se colocó un porta-termómetro, acoplado a un 
termómetro para verificar que la temperatura se mantenga en torno 
a los 55°C durante la reacción de transesterificación. También se 
utilizó un embudo de adición para evitar abrir el reactor al alimentar 
el aceite usado de fritura, evitando la contaminación del proceso por 
la humedad del medio ambiente. 
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6.3  Catalizador sólido de óxido de calcio 
 
Para el catalizador sólido de óxido de calcio y su desempeño dentro de la reacción de la 
transesterificación, se atienden a los siguientes parámetros, relacionados con sus características 
deseadas: 
 
Tabla 30. Características deseadas del catalizador sólido de óxido de calcio para la 
reacción de la transesterificación 
N Característica Interpretación 
1 Actividad La actividad se observó mediante la conversión a metil-ésteres 
alcanzada para las condiciones de reacción descritas en el diseño 
experimental (ver capítulo 2), el mecanismo de adsorción del 
metanol en la superficie del CaO (ver 1.3.4.3) muestra su actividad.  
2 Selectividad La selectividad del catalizador sólido de óxido de calcio hacia la 
reacción de transesterificación, se evidenció en los ensayos de 
destilación simulada para los tratamientos de la matriz 
experimental, donde los picos se distinguen claramente para 
triglicéridos, diglicéridos y mono-glicéridos. Otras reacciones como 
la saponificación no se evidencian, debido a una ausencia de picos 
para jabones formados. Asimismo, la presencia de una delgada capa 
de jabones sugiere que la selectividad del catalizador es para la 
reacción de transesterificación. 
3 Estabilidad La pérdida de estabilidad del catalizador se manifiesta en la 
cuantificación del rendimiento a metil-ésteres para los experimentos 
de reutilización del catalizador, donde a medida que se reutiliza el 
óxido de calcio, conversión a metil-ésteres disminuye como se 
muestra en el gráfico 3. 
 
6.4  Ensayos  de  destilación  simulada  SimDis para la determinación de la conversión de 
los triglicéridos a metil-ésteres 
 
 El método ASTM D 7169 para los ensayos de destilación simulada SimDis mediante la 
cromatografía gaseosa no permite detectar glicerina, ni metanol, que al ser polares, eluyen 
rápido. La aplicación del método ASTM al presente trabajo se restringe únicamente a la 
determinación en % de masa de Metil-ésteres, y en menor medida triglicéridos, diglicéridos 
y mono glicéridos. 
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 De acuerdo a la curva de calibración del estándar interno del equipo Agilent GC 7890A (ver 
anexo F y tabla 24), los tiempos de retención en la columna para Metil-ésteres no 
corresponden a la longitud de cadena mostrada en la calibración ya que solo es aplicable para 
compuestos parafínicos presentes en su mayoría en muestras de petróleo y los Metil-ésteres 
son ésteres. 
 
 La estimación de la conversión a metil-ésteres  puede resultar no tan exacta debido a la 
presencia de hombros y solapamientos en los picos del cromatograma, en especial al 
discriminar entre Metil-ésteres específicos. Además los ácidos grasos libres presentes se 
solapan en los picos de Metil-ésteres C16 y C18, al tener similares tiempos de retención. La 
resolución y eficiencia no es tan buena para la zona 7 (ver figuras 27, 28) de los picos 
correspondientes a los triglicéridos que no reaccionaron, debido a que no se pueden 
reconocer picos individuales aislados en esta zona, lo cual dificulta la cuantificación correcta 
para las reacciones incompletas de transesterificación. 
 
6.5  Caracterización fisicoquímica del lote de biodiésel obtenido artesanalmente 
 
El aceite de fritura usado y pre-tratado, al ser utilizado como materia prima, presentó unas 
características que le permiten utilizarse para el proceso de elaboración artesanal de biodiésel 
sin ningún problema. La tabla 28 muestra a continuación los resultados obtenidos y su 
interpretación. 
 
Tabla 31. Interpretación de los resultados de la caracterización fisicoquímica para el lote 
de biodiésel obtenido artesanalmente 
Propiedad 
fisicoquímica 
Método 
ASTM 
Valor Interpretación 
Densidad a 15°C 
[kg/m
3
] 
D 1298 882,44 El biodiésel obtenido fue menos denso que el 
aceite usado del que se partió, el valor es 
similar al de un diésel de petróleo. 
Punto de 
inflamación [°C] 
D 93 135,7 El valor es ligeramente bajo.  A  pesar de haber 
realizado lavados con agua, donde la 
separación resultó muy sencilla, es posible que 
una parte del metanol se encuentre disuelto en 
el agua que aun contiene el biodiésel. Esto se 
debe a que el metanol es algo soluble en 
líquidos no polares. 
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Tabla 31 (continuación)  
Propiedad 
fisicoquímica 
Método 
ASTM 
Valor Interpretación 
Contenido de 
agua [mg/kg] 
D 95 452,85 El biodiésel obtenido contiene una cantidad de 
agua bastante cercana debajo del límite 
permisible de acuerdo a la norma ASTM D 95. 
El efecto se debe principalmente al agua en 
estado de micro emulsión que no se puede 
eliminar del producto. 
Viscosidad 
cinemática a 40°C 
[mm
2
/S] 
D 445 4,23 El biodiésel obtenido artesanalmente se siente 
bastante fluido en comparación con el aceite 
usado que se utilizó como materia prima, el 
valor se confirma al encontrarse en el rango 
del requisito ASTM D 445 para un biodiésel. 
Corrosión a la 
lámina de cobre 
D 130 1 A Con una categoría 1 A el producto no es 
excesivamente corrosivo, por lo que se lo 
puede almacenar en contenedores metálicos. 
Temperatura de 
destilación del 
90% recuperado 
[°C] 
D 1160 336,4 La temperatura de destilación del 90% de 
volumen recuperado menor a 360°C muestra 
que no existen componentes pesados, y de 
acuerdo a esta temperatura de destilación, se lo 
puede comparar con un diésel de petróleo. 
Poder calórico 
bruto [MJ/kg] 
D 240  39,7297 El combustible posee un buen poder calórico 
bruto, por lo que su uso en motores debe 
satisfacer la demanda artesanal del 
biocombustible. 
Punto de nube 
[°C] 
D 2500 9 Un punto de nube elevado muestra que el 
biodiésel obtenido artesanalmente posee malas 
propiedades en climas fríos, llegando a 
solidificarse. 
Punto de vertido 
[°C] 
D 97 6 Si en la ciudad de Quito, se alcanzase una 
temperatura de 6°C el biodiésel obtenido se 
congelaría y los vehículos que lo utilicen no 
arrancarían. 
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7.  CONCLUSIONES 
 
 
7.1  Aceite usado de fritura 
 
 Un aceite de fritura usado siempre tendrá un valor superior de acidez respecto a una muestra 
del mismo aceite sin usar, debido a que se somete a procesos de hidrólisis que rompen 
moléculas de triglicéridos en ácidos grasos libres, los cuales generan acidez. 
 
 Un aceite de fritura usado cuyo porcentaje de acidez es menor a 3% no requiere de un pre-
tratamiento más que únicamente la eliminación del agua contenida en el aceite de fritura 
usado mediante procesos simples artesanales como el calentamiento y la decantación cuando 
se pretende trabajar con un catalizador sólido de óxido de calcio. 
 
 En este trabajo se caracteriza únicamente la materia prima aceite de fritura usado. Dado que 
no está al alcance de un productor artesano elaborar metanol u óxido de calcio con la alta 
pureza que demanda una reacción de transesterificación, se los debe adquirir 
comercialmente. Por lo tanto la calidad del biodiésel obtenido depende  de las propiedades 
fisicoquímicas del aceite de fritura usado que se emplee, principalmente la acidez y la 
humedad, además de las condiciones de operación del proceso de elaboración. 
 
7.2  Reactor agitado 
 
 Al ser un reactor agitado discontinuo el reactor más fácil de construir, resulta de utilidad 
desarrollar la etapa de la reacción de transesterificación en una unidad experimental que 
cumpla las condiciones de un reactor agitado discontinuo. 
 
 Una unidad experimental incluyendo agitación electromagnética satisface la obtención de 
biodiésel cuando se utiliza un mecanismo de reacción heterogéneo utilizando óxido de 
calcio, para un volumen pequeño de aceite de fritura usado y pre-tratado, libre de partículas 
sólidas, acidez menor al 3% y muy bajo contenido de agua. 
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7.3  Catalizador sólido de óxido de calcio 
 
 El catalizador sólido óxido de calcio promueve la reacción de transesterificación a través de 
un mecanismo catalítico sólido. Aun así cierta parte del catalizador se lixivia,  
evidenciándose una delgada capa intermedia en las etapas de la purificación del biodiésel. 
 
 El catalizador sólido de óxido de calcio cumple con las características deseadas de un 
catalizador. Tiene buena actividad, permitiendo obtener una alta conversión de metil-ésteres 
en condiciones adecuadas de reacción. Es selectivo, porque tiene preferencia sobre la 
reacción de la transesterificación de triglicéridos, y en muy poco grado sobre la 
saponificación de los aceites. Además, a pesar de lixiviarse en el medio, posee una buena 
estabilidad. 
 
 Utilizar un catalizador de óxido de calcio, el cual no se caracterizó, para una reacción de 
transesterificación por catálisis heterogénea, permitió obtener un porcentaje en masa elevado 
de metil-ésteres, demostrando que para óxidos de metales alcalinotérreos, los sitios básicos 
de Lewis son los responsables del desarrollo de la reacción de transesterificación. 
 
7.4  Proceso de elaboración artesanal de biodiésel 
 
 El exceso de metanol que se adiciona en la etapa de la reacción sirve para mantener el 
equilibrio de la reacción hacia la zona derecha o  zona de productos. Cuando se elimina el 
exceso de metanol de la mezcla resultante una vez que se detiene el reactor, la reacción se 
vuelve reversible formando nuevamente mono glicéridos y diglicéridos que al ser solubles en 
agua y en aceite dificultan la purificación del biodiésel obtenido de la etapa de reacción,  
formando una mezcla turbia difícil de separar en las etapas de lavado. 
 
 Una alta conversión o rendimiento alcanzado durante la etapa de reacción facilita los 
subprocesos de lavado y secado del biodiésel, ambos realizados con el fin de purificar el 
producto debido a la baja cantidad de compuestos intermedios que pudiesen actuar como 
emulsionantes, dificultando la separación de la fase agua del biodiésel durante el lavado. 
 
 La disminución del rendimiento conforme se continúa reutilizando el catalizador sólido de 
calcio se debe principalmente a la operación artesanal que se lleva a cabo para producir el 
biodiésel donde también se reutiliza el metanol recuperado. A menor conversión en la etapa 
de reacción más difícil resulta separar las fases formadas perdiendo una mayor fracción de 
biodiésel a medida que aumenta el número de reciclos del catalizador óxido de calcio. 
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7.5  Ensayos de destilación simulada SimDis para la determinación de la conversión de los 
triglicéridos a metil-ésteres 
 
 La utilización de los ensayos de destilación simulada mediante cromatografía gaseosa 
haciendo uso del método ASTM D 7169 para la determinación de puntos de ebullición es 
perfectamente aplicable para la estimación de la conversión a Metil-ésteres, en especial 
cuando el rendimiento de la reacción de transesterificación es bastante alto, y se obtienen 
picos claramente diferenciables como Metil-ésteres de grupos C16 y C18. 
 
7.6  Caracterización del lote de biodiésel obtenido artesanalmente 
 
 La caracterización fisicoquímica del biodiésel obtenido artesanalmente a las condiciones de 
reacción más apropiadas no garantiza un buen producto, pero permite asegurar la posible 
calidad del mismo para su uso en motores y evitar que  sufran daños significativos. 
 
 Si bien el lote de biodiésel obtenido artesanalmente cumple con todos los parámetros 
establecidos por la norma INEN 2482, su desempeño en situaciones prácticas puede no ser 
tan apropiado. Éste biodiésel posee un alto contenido de agua, sus puntos de nube y de 
vertido son elevados, lo que le confiere pobre propiedades en climas templados. 
 
7.7  Conclusiones generales 
 
 Realizar una modificación al proceso tradicional de la elaboración de biodiésel, sustituyendo 
el catalizador hidróxido de sodio o potasio por un catalizador sólido de óxido de calcio, 
permite obtener un biodiésel que cumple con los requisitos de interés establecidos en la 
norma INEN 2482. Este proceso alcanza una conversión a Metil-ésteres superior al 90% 
cuando el catalizador es fresco y se observa una apreciable disminución de la conversión 
cuando se reutiliza el catalizador hasta por tres veces. 
 
 Elaborar artesanalmente biodiésel en un reactor agitado mediante el uso del catalizador 
sólido de óxido de calcio protegido con biodiésel o residuos de transesterificación obtenidos 
previamente,  para un aceite de fritura usado, cuya acidez es 3% como ácido oleico, con 15 
minutos de agitación entre el catalizador protegido y metanol, con una temperatura de 
reacción constante de 55°C, una velocidad de agitación constante de 1000 RPM, una relación 
molar metanol:aceite 12:1; con 2,0% p/p de catalizador óxido de calcio CaO, y 180 minutos 
de reacción, permite alcanzar un rendimiento o conversión a Metil-ésteres de hasta 92%. 
 FIN SECCIÓN
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8.  RECOMENDACIONES 
 
 
 El método de cromatografía gaseosa,  determinado por la norma ASTM D 7169 para ensayos 
de destilación simulada SimDis es útil para las muestras de crudo de petróleo. Para su 
correcta aplicación a determinación y cuantificación de Metil-ésteres,  se recomienda realizar 
una modificación sobre este método ASTM, utilizando rampas de temperatura con una 
menor pendiente o a una temperatura constante para aquellas zonas donde hay evidencia de 
picos superpuestos a fin de obtener una eficiencia y selectividad mayor. 
 
 Se debe utilizar un espectrómetro de masas acoplado al cromatógrafo de gases a fin de 
identificar de mejor manera los compuestos químicos involucrados en el proceso: Metil-
ésteres, triglicéridos, diglicéridos, y mono-glicéridos. 
 
 Desarrollar un estudió cinético de la reacción de transesterificación utilizando el catalizador 
sólido óxido de calcio, para lo cual se requiere realizar una modificación en el método de 
análisis de composición de Metil-ésteres. Es recomendable utilizar un método 
cromatográfico que no involucre temperaturas altas a fin de evitar que la muestra continúe 
reaccionando en la columna.  Se puede utilizar cromatografía líquida de alta eficacia y se 
debe neutralizar el catalizador a fin de detener la reacción a intervalos de tiempo deseados. 
 
 Es conveniente, de haber los recursos, equipos y posibilidades, poder caracterizar el 
catalizador sólido incluyendo su diámetro de partícula, volumen de poros, área BET y otros 
ensayos  a fin de garantizar una eficiencia constante del catalizador óxido de calcio para un 
mecanismo catalítico sólido, aunque estos análisis y ensayos van algo más allá de un proceso 
artesanal. 
 
 Se debe presentar atención al diámetro de partícula para evitar que el catalizador pase a 
través del filtro. Sin embargo, el catalizador se sedimenta al fondo en los recipientes  
contenedores y es fácil separarlo de las fases líquidas por vertido sin importar que restos de 
biodiésel o glicerina empapen el catalizador toda vez que se lo planea reutilizar debido a que 
mejoran la adsorción de los reactivos sobre la superficie del catalizador sólido. 
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 Se recomienda realizar un estudio ambiental acerca del uso de aceites en la industria 
alimenticia ecuatoriana, ya que de esta manera mediante análisis estadísticos se pueda 
determinar los valores representativos de estos aceites (especialmente el índice de acidez,  de 
yodo, y el índice de refracción) para mantener estas variables lo más constantes posibles en 
otros procesos artesanales como la elaboración de jabones y en particular, elaboración de 
biodiésel. 
 
 Es recomendable realizar un análisis del contenido de calcio en el biodiésel obtenido a fin de 
evitar la contaminación de efluentes del proceso por alcalinidad, específicamente el agua que 
se desecha en los últimos lavados durante la etapa de lavado en la purificación del biodiésel 
obtenido artesanalmente. El óxido de calcio remanente en el biodiésel puede ocasionar 
incrustaciones, rayones y daños a las piezas del motor donde se utilice el biocombustible. 
 
 La determinación del número de Cetano por medio de una aproximación a través del índice 
de Cetano calculado por cuatro variables no es aplicable al biodiésel por lo que 
necesariamente se debe realizar un ensayo en un motor experimental para la determinación 
exacta del número de Cetano. 
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ANEXO A. Requisitos para el biodiésel en Ecuador 
 
 
Tabla A.1 Norma INEN NTE 2482, Requisitos para el biodiésel en Ecuador 
REQUISITOS Unidad Mínimo Máximo Método 
Densidad a 15°C kg/m
3
 860 900 ASTM D1298 
Punto de inflamación °C 120 - ASTM D93 
Agua y sedimento % - 0,05 ASTM D2709  
Contenido de agua mg/kg - 500 ASTM D95 
Viscosidad cinemática a 40°C mm
2
/s 3,5 5 ASTM D445 
Cenizas sulfatadas * %(m/m) - 0,02 ASTM D874 
Contenido de azufre mg/kg - 10 ASTM D5453 
W carbón residual % - 0,05 ASTM D4530 
Corrosión lámina de cobre Clasificación - 3 ASTM D130 
Número de Cetano - 49 - ASTM D613 
Temperatura de destilación al 
90% recuperado 
°C - 360 ASTM D1160 
W glicerina libre % - 0,02 ASTM D6584 
W glicerina total % - 0,25 ASTM D6584 
W contenido de esteres ** % 96,5 - EN14103 
Índice de yodo g yodo/100g - 120 EN14111 
W contenido de metanol/etanol % - 0,2 EN14110 
Contenido de fósforo mg/kg - 10 ASTM D4951 
Contenido de metales alcalinos 
(Na+K) 
mg/kg - 5 EN14538 
Contenido de metales alcalinos 
(Ca+Mg) 
mg/kg - 5 EN14538 
Número de acidez Mg KOH/g - 0,5 ASTM D664 
Estabilidad a la oxidación Horas 6  EN15751 
Contaminación total mg/kg  Reportar EN12662 
Contenido de mono glicéridos %(m/m)  0,4 ASTM D6584 
Contenido de diglicéridos %(m/m)  0,1 ASTM D6584 
Contenido de triglicéridos %(m/m)  0,1 ASTM D6584 
Contenido de éster metílico de 
ácido linolénico 
% en masa  12 EN1403 
Punto de nube °C Reportar ASTM D2500 
Punto de fluidez °C Reportar ASTM D97 
Temperatura de obturación del 
filtro frio (CFPP) 
°C Reportar ASTM D6371 
*. Debe ser determinado en 100% de la muestra 
**. Incluye los ésteres grasos de cadena media y cadena larga 
FUENTE: Instituto Ecuatoriano de Normalización INEN. Norma técnica ecuatoriana INEN 
NTE 2482-2009, Biodiésel, Requisitos. Quito, 2009. p.2.  
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ANEXO B. Unidad experimental con un reactor agitado para la elaboración artesanal de 
biodiésel 
 
 
 
Figura B.1. Unidad experimental utilizada a escala de laboratorio para la elaboración 
artesanal de biodiésel con un reactor agitado magnéticamente 
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ANEXO C. Equipos utilizados para la elaboración y caracterización del biodiésel 
 
 
 
 
Figura C.1. Balanza 
analítica 
 
 
Figura C.2. Estufa 
 
 
Figura C.3 Mufla 
 
 
Figura C.4. Refractómetro  
Abbe 
 
 
Figura C.5. Equipo 
generador de hidrógeno 
PARKER 9200 
 
 
 
Figura C.6. Cromatógrafo 
de gases AGILENT 7890A 
GC 
 
 
Figura C.7. Columna 
cromatográfica    DB-HT 
SimDis 
 
 
Figura C.8. Equipo de 
copa cerrada Pensky- 
Martens (ASTM D 93) 
 
 
Figura C.9. Baño térmico 
para ensayos de viscosidad 
cinemática (ASTM D 445) 
 
 
Figura C.10. Bomba 
calorimétrica (ASTM D 
240) 
 
 
Figura C.11 Equipo para 
calentamiento o fuente de 
calor 
 
 
Figura C.12. Equipo para 
ensayo de destilación 
(ASTM D 86 y ASTM D 
1160) 
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ANEXO D. Hoja de seguridad para el metanol 
 
 
  
FUENTE: Instituto Nacional de Seguridad e Higiene en el Trabajo. Ficha técnica NSPN 0057. Metanol, Ficha internacional de seguridad 
química. Publicación 2000. pp. 1-2. 
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ANEXO E. Hoja de seguridad para el óxido de calcio (cal viva) 
 
 
 
 
 
FUENTE: Montajes técnicos de Colombia. Ficha técnica HS CV-01. Hoja de seguridad de cal viva. Publicación 2013. pp. 1-3 
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ANEXO F. Nota de aplicación de la empresa Agilent para la determinación del rango de puntos de ebullición de los Metil-ésteres 
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ANEXO F (continuación) 
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ANEXO F (continuación) 
 
 
 
 
FUENTE: FIROR, Roger. Boiling point range of fatty acid methyl esters using the 7890A gas chromatograph, low termal mass (LTM) system, and 
7693A tower and tray. Wilmington: Agilent Technologies, Inc. 2009. 
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ANEXO G. Ecuaciones de cálculo para la caracterización fisicoquímica del aceite de 
fritura, filtrado y decantado 
 
 
 Densidad relativa (INEN 35) 
 
  
  
  
   
    
    
                                          (1) 
 
Donde: 
 ρr 25/25°C = densidad relativa de la muestra de aceite a 25/25°C. 
 m = masa del picnómetro vacío [g]. 
 m1 = masa del picnómetro lleno con agua destilada [g]. 
 m2 = masa del picnómetro lleno con muestra de aceite [g]. 
 
 Índice de acidez y porcentaje de acidez como ácido oleico (INEN 38) 
 
  
     
    
                                                  (2) 
 
     
      
 
                                       (3) 
 
Donde: 
 A = acidez de la muestra, expresado como el porcentaje de ácido oleico. 
 I.A. = índice de acidez de la muestra, [mg NaOH/g aceite]. 
 M = peso molecular del ácido oleico, utilizado para expresar el resultado: 282 [g/mol]. 
 V = volumen de solución de hidróxido de sodio utilizado en la titulación [mL]. 
 N = normalidad de la solución de hidróxido de sodio [eq-g NaOH/L]. 
 m = masa de la muestra analizada [g].  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
87 
 
ANEXO G (continuación) 
 
 
 Índice de saponificación (INEN 40) 
 
     
              
 
                                                      (4) 
 
Donde: 
 I.S. = índice de saponificación de la muestra [mg/g] 
 V1 = volumen de la solución de ácido clorhídrico utilizado en la titulación de la muestra 
[mL]. 
 V2 = volumen de la solución de ácido clorhídrico utilizado en la titulación del blanco [mL]. 
 N = normalidad de la solución del ácido clorhídrico [eq-g HCl / L]. 
 m = masa de la muestra analizada [g]. 
 
 Cálculo modelo de una de las propiedades fisicoquímicas del aceite de fritura (densidad 
relativa) 
 
Se utilizan los datos del capítulo 4, de la tabla correspondiente al ensayo de la propiedad que se 
desea calcular, en este caso la densidad relativa (tabla 11). Finalmente, se introducen los datos 
dentro de la ecuación correspondiente (ecuación 1 del anexo G) y se obtiene el resultado.  
 
Para este cálculo se toman los datos de la tabla 11: 
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ANEXO H. Ecuaciones de cálculo para la etapa de la reacción de transesterificación 
dentro del proceso de elaboración artesanal de biodiésel 
 
 
 Peso molecular del aceite de fritura usado mediante uso del  índice de saponificación.  
 
Estequiométricamente se considera que una mol de triglicérido tri-palmitina (peso molecular: 
860 g/mol) reacciona con tres moles de hidróxido de potasio (peso molecular: 56 g/mol) para 
producir una mol de glicerina y tres moles de jabones potásicos de palmitato. 
 
       
        
                
                            (5) 
 
       
            
           
                          (6) 
 
        
     
    
                           (7) 
 
Donde: 
 I.S. = índice de saponificación de la muestra [mg KOH/ g aceite]. 
 R.E.S. = relación estequiométrica entre los reactivos para la reacción de saponificación. 
 Maceite = peso molecular aproximado del aceite [g/mol]. 
 
        
      [
     
          
]
      [
     
        
]
       [
        
          
] 
 
 Cálculo modelo de la masa necesaria de metanol en función de la relación molar  
 
                    
        
       
                               (8) 
 
Donde: 
 maceite = masa de aceite a utilizar para elaborar biodiesel [g]. 
 mmetanol = masa necesaria de metanol en función de la relación molar [g]. 
 MR = relación molar expresada como número de moles de metanol por mol de aceite [mol]. 
 Mmetanol = peso molecular del metanol [g/mol]. 
 Maceite = peso molecular del aceite calculado [g/mol]. 
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ANEXO H (continuación) 
 
 
Para este cálculo se toma una relación molar estequiométrica metanol:aceite de 6:1 para la 
reacción de la transesterificación y una masa de 100 g de aceite de fritura usado. 
 
                        
            
            
 
                       
                         
          
 
 Cálculo modelo  de la masa de catalizador óxido de calcio a utilizar en la reacción de la 
transesterificación 
 
             
        
             
                        (9) 
 
Donde: 
 mCaO = masa de catalizador sólido óxido de calcio a utilizar para elaborar biodiesel [g]. 
 maceite = masa de aceite a utilizar para elaborar biodiesel [g]. 
 %p/p CaO = porcentaje en peso de catalizador óxido de calcio referido a la masa de aceite de 
fritura usado. 
 
Para este cálculo se toma un porcentaje en peso de catalizador sólido óxido de calcio de 0,2% 
para la reacción de transesterificación. Y una masa de 100 g de aceite de fritura usado. 
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ANEXO J. Ecuaciones de cálculo para la caracterización fisicoquímica del lote de 
biodiésel obtenido y purificado, artesanalmente 
 
 
 Densidad a 15°C 
 
 Se debe realizar la interpolación correspondiente de los datos de la densidad API observada 
(°F) con los datos obtenidos mediante la tabla de corrección de densidad API observada a 
densidad API a 60°F.  
 Con el valor corregido a 60°F (15°C), se utiliza la ecuación de densidad API: 
 
  
  
  
   
     
               
                                       (10) 
 
Donde: 
 ρr 60/60°F = densidad relativa de la muestra de biodiésel a 60°F (15°C aproximadamente).  
 API(60°F) = densidad API corregida a 60°F. 
 
Luego se aplica la ecuación de la densidad relativa: 
 
                        
  
  
                        (11) 
 
Donde: 
 ρ BD 60°F = densidad de la muestra de biodiésel a 60°F (15°C aproximadamente) [Kg/m3]. 
 ρr 60/60°F = densidad relativa de la muestra de biodiésel a 60°C (15°C aproximadamente).  
 ρ agua 60°F = densidad del agua a 60°F (15°C aproximadamente) igual a 999,03 [Kg/m3].  
 
 Punto de inflamación 
 
Corregir el punto de inflamación, ya que se ve afectado por la presión atmosférica en Quito: 
 
                     
         
   
                                     (12) 
 
Donde: 
 PIC = punto de inflamación corregido a presión de estándar [°C]. 
 PI = punto de inflamación observado [°C]. 
 P = presión atmosférica [mmHg]. 
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ANEXO J (continuación) 
 
 
 Contenido de agua por destilación 
 
               
                                   
        
                          (13) 
 
Donde: 
 % Agua (V/V)  = porcentaje de agua en volumen en la muestra de biodiésel. 
 V agua trampa = volumen de agua retenido en la trampa de agua del equipo [mL]. 
 V agua solvente = volumen de agua contenido en el solvente xileno [mL]. 
 V muestra = Volumen de la muestra de biodiésel [mL]. 
 
El contenido de agua debe reportarse como [mg agua/ kg biodiésel] de acuerdo a la norma 
INEN NTE 2482. Para lo cual se realiza una conversión de unidades utilizando las densidades 
tanto del agua como del biodiésel a 60°F (temperatura de referencia). 
 
                         
           
        
                    (14) 
 
Donde: 
 agua = contenido de agua en la muestra de biodiésel [mg agua / kg biodiésel]. 
 % Agua (V/V)  = porcentaje de agua en volumen en la muestra de biodiésel. 
 ρ BD 60°F = densidad de la muestra de biodiésel a 60°F (15°C aproximadamente) [mg/mL] 
obtenida del cálculo de la densidad del biodiésel. 
 ρ agua 60°F = densidad del agua a 60°F (15°C aproximadamente) igual a 999,03 [mg/mL].  
 
 Viscosidad cinemática a 40°C 
 
                                  (15) 
 
Donde: 
 υ = viscosidad cinemática de la muestra de biodiésel [mm2/s]. 
 C = constante de calibración del viscosímetro [mm2/s/s]. 
 t = tiempo de fluidez entre las dos marcas del viscosímetro [s]. 
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ANEXO J (continuación) 
 
 
 Temperatura de destilación del 90% del volumen recuperado 
 
Al igual que la temperatura del punto de inflamación, la temperatura del 90% del volumen 
destilado también debe corregirse ya que su valor se ven afectado por la presión atmosférica en 
Quito: 
 
  
                                          (16) 
 
Donde:  
 Tb
0
 = temperatura de destilación corregida a 760 mm Hg [°C]. 
 Tb = temperatura de destilación observada a la presión atmosférica P [°C]. 
 P = presión atmosférica [mm Hg]. 
 C = constante, 1,2*10-4 para la mayoría de las sustancias. 
 
 Poder calórico superior 
 
    
  
 
                      (17) 
 
Donde:  
 PCS = poder calórico superior o bruto, [kJ/g].  
 QT = Energía calórica desprendida [kJ]. 
 m = masa de la muestra del combustible biodiésel [g]. 
 
Nota: Los ensayos de corrosión a la lámina de cobre, punto de vertido, y punto de nube no 
requieren la realización de cálculos por ser mediciones directas. 
 
 Cálculo modelo de una de las propiedades fisicoquímicas del biodiésel obtenido (densidad 
absoluta a 15°C) 
 
Se utilizan los datos del capítulo 4, de la tabla correspondiente al ensayo de la propiedad que se 
desea calcular, en este caso la densidad absoluta a 15°C (tabla 15). Finalmente, se introducen 
los datos dentro de las ecuaciones correspondientes al ensayo y se obtiene el resultado. Primero, 
se realiza la corrección de la densidad API con ayuda de la tabla J.1 para luego interpolar. 
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ANEXO J (continuación) 
 
 
Tabla J.1. Corrección de la densidad API a 60°F para los productos generalizados 
 
FUENTE: ASTM International, Petroleum measurement tables, Tabla 5B, corrección de 
densidad API observada a densidad API a 60°F para productos generalizados. Estados Unidos, 
2007. p. 96. 
 
Se realiza la interpolación correspondiente con datos de la densidad API, obtenidos de la tabla 
de corrección de densidad API observada a densidad API a 60°F. La siguiente tabla y el gráfico 
J.1 permiten observar la regresión lineal obtenida para el intervalo de interés: 
 
Tabla J.2. Resultado de la interpolación en la corrección de la densidad API a 60°F 
Densidad API a temperatura observada,  
T(°F) = 68°F 
Densidad API corregida a 60°F 
29,0 28,5 
29,5 28,9 
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ANEXO J (continuación) 
 
 
 
Gráfico J.1. Interpolación lineal para la corrección de la densidad API a 60°F para T = 
20°C 
 
De la regresión lineal para los datos de la tabla J.2, se obtiene la siguiente ecuación: 
 
                                             (18) 
 
 
La densidad API corregida a 60°F (15°C) es: 
 
                            
 
  
  
  
   
     
          
         
 
                [
  
  
]               [
  
  
] 
 
Los demás cálculos de las propiedades fisicoquímicas de la muestra de biodiésel obtenido y 
purificado no resultan tan complicados como la densidad. Únicamente se utilizan los datos del 
capítulo 4, de la tabla correspondiente al ensayo de la propiedad que se desea calcular, se 
introducen los datos dentro de las ecuaciones correspondientes al ensayo, y se obtiene el 
resultado. 
API(60°F)=0,8 API(68°F)+5,3 
R2 = 1  
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